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Kazlauskas, G. Trout & A. George 


USADA 1216-1218 




• Developments in Sports Drug Testing', Trout, G., J. 
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■'1 



LIST OF CONTENT 



n 



SECTION 1 : ADMINISTRATIVE PART 



pages 1-22 



Summary of analyses 
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Identification of sample n°995474 

Documentation of receipt of intact samples 

Analytical deviation 



1 

3 

18 

20 

22 



U 

3 

a 



SECTION 2 : TECHNICAL PART 



pages 23-173 



r 



2.1. Immunological screening 

List of screening analyses, method and preparative form, description of analysis 
Screening data 

- Sample A995474 

2.2. Natural hormone screening 

List of screening analyses, method and preparative form, description of analysis 
Screening data 

- Negative aliquot 

- Sample A995474 

- Positive aliquot 

Data on instrument performances 
Result.form 

2.3. Second analysis for confirmation of T/E ratio (aliquot with hydrolysis) 

List of confirmation analyses, method and preparative form, description of analysis 
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- Sample A995474 

- Positive aliquot 

Data on instrument performances 
Result form 
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31 
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55 
58 
63 

65-92 
65 
81 
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82 
85 
88 
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U 



U 



2 .4. Confirmation analysis by GC/C/IRMS 93-175 

List of confirmation analyses, method and preparative form 93 

.2.4.1. GC/MS analysis 113 

Description of GC/MS analysis 1 1 3 

GC/MS analysis data: Negative aliquot and Sample A995474 for each fraction 1 19 

Data on instrument performances 135 

Result form 138 

2.4.2. Isotopic ratio analysis 142 

Description of GC/C/IRMS analysis 1 42 

Isotopic ratio analysis data: Negative aliquot and Sample A995474 for each fraction 145 

Data on instrument performances 163 

Result form 174 



SECTION 3 : Certificate of analysis n°28423 



pages 176-177 



ANNEXES 



pages 178-207 



Reanalysis sheet 178 

First analysis for confirmation of T/E ratio according to 2.3 plus an aliquot of sample A995474 without 
hydrolysis 179 



USADA 0002 



LNDD 



ENREGISTREMENT 



Code: 

Version 

Date : 



E-RECAP-01 

J 

09/06/2006 



n 






U- 



FICHE RECAPITULATIVE DES ANALYSES PRESENTEES 




Essai n° : " - "-_"_;_; '_.:;: ..-._./ 

Mode operatoirede..preparatroTi I: 
Modeipperatdire: d'analyse^:^' 

CL/SM(SIM) T~\ CL/SM2 



ec 9,un 


M-EX^DLft - 


~:-' : ■M-AN'-.l4--'-'-'-- :: 



CL/SM3 



:. Version 
Version 
CG/SM(SCAN) 
CL/UV 



Concentration estimee: 1 ^T/F ~ H. tf >4n ' g.l l» n^lmt . Pyl \ S.lr^LI 
Concentration .gpm^ ag?5;V'Qy|>fi:'4t-inifi.lml ■■ :fvil\ ^ QWtjivrtlr ■ ■ 




ES02-BBS(CG-SM) 
ES02C-EPH(CG/SM) 
ES03 -CD (CL/SM) 
ES04-H(CG/SM) [5?] 
ES03C-LCH(CL/SM)[ 



ES08 -HES (CG/SM)[ 
ES08B -PS 
ES03B -LCH (CL/SM/SM)[ 
ES05 -MS2 (CG/SM/SM)[ 



ES06- 


IMM [ 


*| 


ES07- 


EPO [ 


1 


ESS01 


-HBOCs[ 


1 


ESS02 


-TS [ 


| 



Code operateur de I'analyste : \ £ /$% Code operateur du responsable : \S^ 
Date et paraphe : £2 [OtlOG 2U/^/0fi Date et paraphe : £U I Cft (OG 



Hors portee d'accreditation : 

Raison ou numero d'ecart de la declaration en hors portee 



Cet enregistrement est a archiver dans le dossier de confirmation 



USADA 0004 



■^ 



.....I 



U 



u 



n 



LNDD 



ENREGISTREMENT 



Code : 

Version 

Date: 



E-RECAP-01 

J 

09/06/2006 



FICHE RECAPITULATIVE DES ANALYSES PRESENTEES 



?E©HANTILL0N 






N° de laboratoire : 
Produit(s) confirme(s) : 
pH mesure en conf : 



rt*lo* 



N° echantillon : 



*\^SH\M 



KnoAj^: 



'ta>Vop;q^ ^cl^C 



C.Jjjb 



Essain : 

Mode operatoire de preparation : 
Mode operatoire d'analyse : 
CG/SM (SCAN). 
CL/SM 
IMM 



ECZ\ 




M-EX- 


JbM 






| M-AN- 


SJb| 


Ml 



3 CG/SM(SIM) 
CL/SM2 
EPO 



Densite affichee en conf : 

Refractometre n° : 

* Densite corn see : 



Version 
Version 
CG/SM3 
CL/UV 
Cytometric 




liOtjf 



KohS 




ES02 -BBS (CG-SM) 
ES02C -EPH (CG/SM) 
ES03 -CD (CL/SM) 
ES04 -H (CG/SM) 



ES03C -LCH (CL/SM)[ 



ES08 -HES ' (CG/SM) [ 
ES08B -PS 
ES03B -LCH (CL/SM/SM)[ 
ES05-MS2(CG/SM/SM)[ 



ES06 - IMM 
ES07 -EPO 
ESSOl-HBOCsl 
ESS02 - TS 



Code operateur de I'anaiyste : q^ 
Date et paraphe : Jbit\o*\o6 

J*t r-. 

Hors portee d'accredttation : | ( 

Raison o.u numero d'ecart de la declaration en hors portee 



Code operateur du responsable : AjQ 
Date et paraphe : , 




Cet enregistrement est a archiver dans le dossier de confirmation 

* a remnlir nar le resnonsahlp. 
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■■''SSBSESt' 







4 F$^1 i^pg #$|Kgf i 



USADA 0006 



LNDD 



ENREGISTREMENT 

FICHE DE SUM ANALYT1QUE DE RESULTAT 
ET DE DESTRUCTION DES ECHANTILLONS 



Codification E-Fiche _Labo- 01 
Version^ Q _ 

Date 18/05/2006 



Page 1/2 



Numero Labo 178 07 ] Medecin BORDA BERRy ^rgrd ) Materiel iBerlmctr ! Nbre [_ 3 j 

Sport |Cycl.^{UC]T3^3 ^CTJ»mRl 

BraaB3ggaK5H < 



Epreuve (F I ) TDF 2006 etape n^17^%m^A;^ ^^^ 



Date(s)dePrel r _ 20/07^20061 [ /.^ ^ RtapT Ech, Ij^mtBBS ****** &g^f£ 
Date de m.se en tube ^| j^ '(££%&% Date MT EPO . ^fijftjffl fejl Date MT H ES " RSSJj??] 

"epohes ~ 



Observation Dclai 4SH 



t i 



i* — 



Ecarts EAn° 



Reclamat N c 



I V t 994178 j 994 179 [g^J»riJ^ ^^^^B^^>^^f ^W^ 



F Itrat (F; 

volump '*}$' QC~ £.£" 

pH bande r- _ "^-_ __§"" _ 

d refract J A,O"30 ^,«4f ^•ZtJ ^ 

E 6 n p<^ pC. ©<. _^ 




Operateu n 



V20 



A et B detruits 



l 



& 



>• ^a§g 



' * > 



USADA 0007 



4 



* <LNDI) 

* -a * r 



Enregistreraent * * 



V -i * ifr -WH- Jfr — *w* **■ * y* 



I j * * *- ? Hf 



Codification • E-Fiche_Labo-01 
Version : Q - 
D^li/05/2006 
Page* i~<Z/2r «-> .^ <, V 



* -J PT,CHE~DE SlB[pt ANiL^pQim^EaESULTAT. .* * 
'' '^ Et J te'l)ESTRUCTIoS DWECHANTILtONS ^ 



* v 



*; 









'*-«**';& 



it*' 






Essai ^ TscfrantiUon 



RESXHjTATS AftORl^UX/ETJRESERffBS* 



" Conf 

J 1 



^ f ^[Dateet'Visa^W 



5^ 



Presence dc 
pH d 

Depistage 



■TW f » * J. k 



'k* 



■V* 



:s 



Presence de 
pH d 

Depistage 



(+' 



) ^ 
Conf 



:s - 



Presence de* 

pH 
Depisfage 



a une concentration 



onr»<Sri^iirf» qtt / nrnchp mi c^iuf /J<» 

ai^uwuwuiw uui Luuwiiu uu abun \J.<-> 

0/ 



%) 



' 7/ 



(-/ 



) 

Conf 



3S 



Presence de a une concentratioh 

supeneure au / proche du semi de 
(+/- %) 

pH d (+' ) 

Depistage Qonf 



WW 



NB les resultats de(s) I ' essays) "ES^^WCie sont pas totalement 
exploitable^ en raison d une inhibition de cfcfr. fllWi^j^ due a une 
interference matricielle 



3BSS 



#Mt. 




5: /a oZace as' insuffisantc pour conclure utiliser £-Fiche_Labo-01Bis en compliment r> ^/- /r t/fVcz-oi 

da/tr ce cos mdiquer le nombre defeuilles vtihsees <A ~~ o 




^itjQ^ufdelJ rappoi^s)' 
^erifrcatiori du(des) rap 






Cet enrezistrement est aarchiver au devartemenf Lozistiaue Techmaue 



USADA 0008 



i ;< 



LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification : E-Fiche-labo-OlBlS 

Version: A *^7*$S<" 

Date: 01/07/2004 ' ■"~^. " 

ill 



FICHE COMPLEMENTAIRE POUR LA CONCLUSION DES RESULTATS ANALYTIQUES 



Numero de Labo 
Analyses concernees 



.: M%..J0±. 



Numero de ia feuille: .^..... 



□analyses Conventionnelles Chimie- GC D analyses Conventionnelles Chimie LC 
□analyses Conventionnelles Immunochimie ..._.. 

"^analyses Specialises Chimie GC: D HES ^12C/13"C 
Danalyses Specialises Biologie: EPO 
Danalyses Specialises. 3iologie(et Chimie): HBQ.Cs,':. •;-.:;■- 

CONCLUSION -la dateref signer par le Responsable technique'): : 

^CiltiWkW Ax. Sx Ja^e&t***a.j ceta&AVe.- ojXU. jusm- rwse 
Jul j&frS ea. <b- $-' psn <k JOo ot*cxi*uetws . 

Al 3,93^. ^ ^^ V.., x^W/uJ- f«*"& mi>*^^ 

USADA 0009 




LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-TE-05 A 
Version : B 
Date : 22/08/2005 
2/2 



TRACABILITE DES FLACONS A ET B 



u 



U 



Chaine de possession des flacons B: 



Echantillon 995474 



Date 


Code operateur 


Localisation 


Raison du transfer*: 


28/07/2006- I5h45 


V08 


CH.FR5 (-20°C) 


Stockage 



u 



I 1 

u 



Cet enregistrement est a conserver dans le dossier de la s6rie s'il n'y a pas de positifou dans le dossier positif. 



US ADA 0010 



3 



LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-TE-05B 
Version: B 
Date : 22/08/2005 
1/2 



TRACABILITE DES ALIQUOTES A ET B 



n 



t= 



U 



LJ 



r 



n 



Li 



u 



i i 



N°deSerie: 178/07 
Chalne de possession des aliquotes A: Echantillon 995474 



Date 


AIiquote(s) 


Code 
operateur 


Etape 


Remarques 


21/07/2006 
09h30 


Aliquote ES02/ES02C 


45 


Preparation 




21/07/2006 
18h44 


Aliquote ES02 


24/18 


Analyse GC/MS sur 
MSD15 


24 : Preparation appareil 
1 8 : Lecture 


22/07/2006 
03h02 


Aliquote ES02C 


24/17 


Analyse GC/MS sur 
MSD12 


24 : Preparation appareil 
17 : Lecture 


21/07/2006 
I0hl5 


Aliquote ES03 


22 


Preparation 




21/07/2006 
17h08 


Aliquote ES03 


20 


Analyse HPLC/MS sur 
LCMS4 


Preparation appareil 
Lecture 


21/07/2006 
09h30 


Aliquote ES03B 


.19 


Preparation 




21/07/2006 
16h55 


Aliquote ES03B 


19/27 


Analyse HPLC/MS/MS 
sur LCQ2 


19 : Preparation appareil 
27 : Lecture 


21/07/2006 
09h40 


Aliquote ES04/ES05 


35 


Preparation " 




21/07/2006 
19h36 


Aliquote ES04 


37/18 


Analyse GC/MS sur 
MSD18 


37 : Preparation appareil 
18 : Lecture 


21/07/2006 
20h01 


Aliquote ES05 


18 


Analyse GC/MS/MS sur 
Polaris 1 


Preparation appareil 
Lecture 


21/07/2006 
10h59 


Aliquote ES06 


41 


Analyse Lnmuno 


Preparation appareil 
Lecture 


21/07/2006 
10h30 


Aliquote ES08B 


16 


Analyse PS 


Preparation appareil 
Lecture 


21/07/2006 
13h50 


Aliquote ES08 


16 


Preparation 




22/07/2006 
14h26 


Aliquote ES08 


16 


Analyse GC/MS sur 
MSD21 


Preparation appareil 
Lecture 


21/07/2006 
08hl0 


Aliquote ES07 


44 


Preparation 




23/07/2006 
09h41 


Aliquote ES07 


44 


Analyse EPO 





USADA0011 



R 



LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-TE-05B 
Version: B 
Date: 22/08/2005 
2/2 



TRACABELITE DES ALIQUOTES A ET B 



! i 

U 






n 



L 



n 

! ! 



Date 


Aliquote(s) 


Code 
operateur 


Etape 


Remarques 


22/07/2006 
lOhSO 


Aliquote EC24D 


18 


Preparation 


Confirmation GC/MS T/E 


22/07/2006 
18h02 


Aliquote EC24D 


18 


Analyse GC/MS sur 
MSD20 


Aliquote hydrolyse 


22/07/2006 
18h33 


Aliquote EC24D 


18 


Analyse GC/MS sur 
MSD20 


Aliquote non hydrolyse 


22/07/2006 
lih20 


Aliquote EC31 


49 


Preparation 


Confirmation IRMS 


23/07/2006 
lih33 


Aliquote EC31 
Fraction 3 


49 


Analyse GC/MS sur 
MSD22 




23/07/2006 
I2h42 


Aliquote EC31 
Fraction 1 


49 


Analyse GC/MS sur 
MSD22 




23/07/2006 
13H47 


Aliquote EC31 
Fraction 2 


49 


Analyse GC/MS sur 
-MSD22 




23/07/2006 
14H33 


Aliquote EC31 
Fraction 2 


49 


Dilution et 2 emc analyse 
GC/MS sur MSD22 




23/07/2006 
12h24 


Aliquote EC31 
Fraction 3 


49 


Analyse GC/C/IRMS sur 
Isoprime 1 




23/07/2006 
13h56 


Aliquote EC31 
Fraction 1 


49 


Analyse GC/C/IRMS sur 
Isoprime 1 




23/07/2006 
15h25 


Aliquote EC31 
Fraction 2 


49 


Analyse GC/C/IRMS sur 
Isoprime 1 




23/07/2006 
IShOO 


Aliquote EC24D 


28 


Preparation 


2eme Confirmation T/E 


24/07/2006 
13h28 


Aliquote EC24D 


28 


Analyse GC/MS sur 
MSD20 


Aliquote hydrolyse 



■u 

{'"I 
Li 



Chaine de possession des aliguotes B: 



Echantillon 995474 



Date 


Aliquote(s) 


Code operateur 


Etape 


Remarques 













Cetenregistrement est 4 conserver dans le dossier de la s6rie s'il n'ya pas depositifou dans fe dossier positif. 



USADA0012 



f~! 



n 



u 



I i 



,---. 



LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification : E-PLG-01 
Version : C 
Date: 13/09/2005 



1/2 



PLANNING COMMUN DLT / DCBC / DRDC / DRDB 




Periode : Semaine du 17 au 21 juillet 2006 



ENREGISTREMENT 7 GESTION DES ECHANTELLONS 
(et reception par suppleance) 



) V13 (J. Azzopardi) V; 



eveu) 




SECRETARIAT 



33 (C Loubet) 32 (K. De Min) 
Secretaires'techniques 




Technidens de la logistique technique et vacataires TDF 



CONTROLE CHIMIE GC 



16 (T.Rousseau) 



45 (F. Zavodski) 




35 (E. Despres) 



Preparation ES08 (HES) et ES08B (PS) 
Miseentube 



Preparation ES02 / ES02C 
Miseentube 



CONTROLE CHIMIE LC 



22 (D. Redon) 




19 (M. Garcia; 




Preparation ES04 /ES05 
Miseentube 



Maintenance GC/MS" 
Lecture des traces 



37 (C. Galatola) 



28 (M. Cariqul 



23 (R. Barlagne) 



Mamtenance GC/MS" 
Lecture des traces 




Preparation ES03 (CD) 
Miseentube 



Preparation ES03B (LCH) 
Miseentube 



20 (A. Barlagne) Maintenance LC/MS" 
^> /i i Lecture des traces 

Remplacements eventuels 




Maintenance LC/MS" 
KjXecture des traces 



31(N.Laudet) 




Confirmation LC/MS" 
[placements eventuels 



Confirmation GC/MS" 




17r (L. Deterpigny) 




Confirmation GC/MS" 



Developpement et remplacements eventuels 



Confirmation GC/MS" 



27 (A. Lahaussois) 



V19 (S. Pipard) 
V42 






Confirmation IRMS 
Developpement 



49(CMongpngu) 



Confirmation IRMS 
Developpement 



V2 (A. Batisse) 



Confirmation IRMS 
Developpement 
En formation 



Chimistes 
Cet enregistrement est a archiver dans le classeur Planning du charge d "etudes 
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LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification : E-PLG-01 
Version : C 
Date: 13/09/2005 



2/2 



PLANNING COMMUN DLT / DCDC / DRDC / DRDB 



Periode : Semaine du 17 au 21 juillet 2006 



CONTROLE IMMUNO* HBOCs, TS 



41 (L Rouliand) 




Controle LH,bHCG 
Controle HBOCs 
Mise en tube 



CONTROLE EPO 



44 (L. Martin) 



¥■ 



42 (J. -A. Martin) 



Biologistes 




Controle EPO 
Developpement EPO 



Controle EPO 
Developpement EPO 



VALIDATION PES RESULTATS (et approbation des resultats par suppleance) 



LC/MS" 




27 (A. Lahaussois) 



Responsables de secteurs 



IRMS 



49(CMcngpngu) 




IMMUNO 



13 (N. Crepin) 





APPROBATION DES RESULTATS 




Chefs de depariement, responsables techniques 



VERIFICATION DE LA CONFORMTTE DES RAPPORTS D' ANALYSE 




PRESENTATION DES RESULTATS 



05 (Dr. S. Ferary) 



Resp/de la logistiqu'ebechnique 
et de la gestion des echantillons 
Responsable Assurance qualite 



wppteantes pour la verificationdes vapports 
d 'analyse 



. Charge d 'etude, 
Responsable de la documentation 




APPROBATION DES RAPPORTS D' ANALYSE 



Chefs de departement, responsables techni 




Lasne) 



05 (Dr. S. Ferary) 



Charge d 'etude, 
Responsable de la doc. 



N'apparaissent dans ce planning que les personnels susceptibles d'etre impliques dans des analyses de controle antidopage. 
(manipulation des echantillons, analyses, resultats,...). N'apparaissent pas les personnels adimmstratifs ou les personnels techniques 
ne faisant que de la recherche, du developpement ou du soutien logistique (metrologie, gestion des substances de reference,...). De 
meme, n'apparaissent pas les fonctions annexes a l'activite de controle antidopage (charge d'instrumentation, correspondant qualite, 
responsable H&S, .. .). 



Cet enregistrement est a archiver dans le classeur Planning du charge d 'etudes 
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LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-PLG-01 
Version : C 
Date: 13/09/2005 



1/2 



PLANNING COMMDN DLT / DCDC / DRDC / DRDB 



Periode : Samedi 22 juillet 2006 



RECEPTION 



Charge d'accueil 



ENREGISTREMENT / GESTTON DES ECHANTILLONS 
(et reception par smppleance) 



V20 (F. Inacio) V21 (W.fftahali) V22 (J. Alexia) 




SECRETARIAT 



33 (C Loubet) 



Secretaires techniques 



Technicians de la logistique technique etvacataires TDF 



CONTROLE CHBVUE GC 





16 (T. Rousseau) 



16 (T. Rousseau) 




17 (L. Deterpigny) 




37 (C! G&atola) 




Preparation ES08 (HES) etES08B (PS) 
Miseentube 



CONTROLE CHTMTE LC 



Preparation ESG2 / ES02C 
Miseentube 



Preparation ES04 /ES05 
Miseentnbe 



Maintenance GC/MS n 
tare des traces 



19(M.Garcia) 




l^^Garcia) 




20 (ABarlagne) 



27 (A. Lahaussois) 



Maintenance GC/MS n 
Lecture des traces 



Preparation ES03 (CD) 
Miseentube 



Preparation ES03B (LCH) 
Miseentnbe 



Maintenance LC/MS n 
Lecture des traces 



Maintenance LC/MS 11 
Lecture des traces 



18 (E. Ceipolini) 



Confirmation GC/MS n 



27 (A. Lahaussois) 



Confinnation LC/MS" 



{ 



Developpement etremplacements eventuels 



30 (G. Bondu) 




14 (I. Bailloux) 



:^r 



u- 



CONTROLE IRMS 



26(C.Fr. 




Confirmation IRMS 
)Developpement 




Confirmation IRMS 
Developpement 



Confirmation IRMS 
Developpement 
En formation 



Mrhistes 
Cet enregistrement est a archiver dans le classeur Planning du chargi d'itudes 
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LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-PLG-01 
Version : C 
Date: 13/09/2005 



2/2 



PLANNING COMMON DLT / DCDC / DRDC / DRDB 



Periode : Samedi 22 jufflet 2006 



CONTROLE EMMUNO, HBOCs, TS 



15 (A. Gaillard) 



15 (A. Gaillard) 



Controle LfLbHCGj 13 (N. Creoin) 

Controle' 

Miseentube 



Controle 





Contr61eLH,bHCG 
Controle HBOCs 



CONTROLE EPO 



42 (J.-A. Martin) 



Controle EPO 
Developpement EPO 



Controle EPO 
Developpement EPO 



Biologistes 



U 

n 

L 



u 

n 



n 
L 

r~ 
! 

r 






VALIDATION DES RESULTATS (et approbation des resultats par suppl£ance) 




GC/MS" 



18 (E. Ccjtpolini) 



LC/MS' 



27 (A. Lahaussois) 



Responsables de secteurs 



APPROBATION DES RESULTATS 



GC/MS" et LC/MS" 



IRMS 



EMMUNO et EPO 



Chefs de departement, responsables techniques 



VERIFICATION DE LA CONFORMTTE DES RAPPORTS D'ANALYSE 


PRESENTATION DES RESULTATS 




\^r^%^ 









Resp. de la logistique technique 
et de la gestion des ichantillons 
Responsable Assurance qualitt 



Suppleantes pour la verification des rapports 
d'analyse 



Charge d'etude t 
Responsable de la documentation 



■ yS M APPROBATION DES RAPPORTS D'ANALYSE 


01 (Pry 

7k 


m 















bteurdu laborataire 



Chefs de departement, responsables techniques 



Chargi d 'etude, 
Responsable de la doc. 
Reinarques : 

N'apparaissent dans ce planning que les personnels susceptibles d'etre impliques dans des analyses de contrdle antidopage. 
(fnanipulation des echantillons, analyses, resultats, . . .)• N'apparaissent pas les personnels adrninistratifs ou les personnels techniques 
ne faisantque de la recherche, du developpement ou du soutien logistique (metrologie, gestion des substances de reference, ...). De 
meme, n'apparaissent pas les fonctions annexes a l'activitS de controle antidopage (charge d'instramentarion, correspondant qualite, 
responsable H&S, .. .)• 



Cet enregistrement est a archiver dans le classeur Planning du charge d "etudes 

USADA0016 



At 



"1 



LNDD 



n 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-PLG-01 
Version: C 
Date: 13/09/2005 



1/2 



PLANNING COMMTJN DLT / DCDC / DRDC / DRDB 



pgriode : Dimanche 23 juillet 2006 



RECEPTION 



u 



Charge d'accueil 



ENREGISTREMENT / GESTION DES ECHANTILLONS 
^__ (et reception par guppleance) 



V20 (F. Inacio) 




V22 (J. Alexia) 



SECRETARIAT 



33(CLoubet) 



Secretaires techniques 



Techniciens de la logistique technique etvacataires TDF 



CONTROLE CHBVDE GC 



CONTROLS CHIMIE LC 



n 



u 

r 

i 

n 

Li 



28 (M. CariouL^ 



35 (E. Despres) 



35 (E. Despres) 




Preparation ES08 (HES) et ES08B (PS) 
Miseentube 



Preparation ES02 / ES02C 
Miseentube 



Preparation ES04 /ES05 
Miseentube 



Maintenance GC/MS n 
Lecture des trac& 



L.J 



u 



i i 
U 



it 



^M^l 



28 (M. Cariou) 



(N. Mechin) Maintenance GC/MS n 
cture des traces 



22 (D. Redon) 




14 (L Baffloux) 




23 (R. Barlagne) 



sS=i 



Confirmation GC/MS" 



Preparation ESQ3 (CD) 
Miseentube 



Preparation ES03B (LCH) 
Miseentube 



Maintenance LC/MS* 
Lecture des traces 



C(mfinnation LC/MS" 



Developpement et remplacements eventuels 



CONTROLE IRMS 



Confirmation IRMS 
Developpement 




Confirmation IRMS 
Developpement 



Confirmation IRMS 
Developpement 
En formation 



istes 



Cet enregistrement est a archiver dans le classeur Planning du charge d 'etudes 
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LNDD 


ENREGISTREMENT 


Codification: E-PLG-01 
Version : C 
Date: 13/09/2005 

2/2 




PLANNING COMMUN DLT / DCDC / DRDC / DRDB 



Periode : Dimanche 23 juillet 2006 



CONTROLE IMMUNO, HBOCs, TS 


CONTROLE EPO 


41 (L Roulland) 


Contr61eLH,bHCG 
Controle HBOCs 
Miseentube 




Contrdle LILbHCG 
Controle HBOCs 


44 (L. Martin) 


Controle EPO 
Developpement EPO 


41 (I. Roulland) 


Contrdle Transfusion 


^\ 


Controle EPO 
Developpement EPO 







Biologistes 






VALIDATION DESRESULTATS (et approbation des resultats par suppleance) 


GC/MS" 


LC/MS" 


IRMS 


IMMUNO 






14 (L Bailloux) 




jfc^ft 





Responsables de secteurs 



APPROBATION DES RESULTATS 



r 



GC/MS" et LC/MS' 




IRMS 



IMMUNO et EPO 







08 (Dr. F. Lasne) 



u 



Chefs de departement, responsables techniques 



VERIFICATION DE LA CONFORMTTE DES RAPPORTS D'ANALYSE 


PRESENTATION DES RESULTATS 






09 Pr. N. Mechin) 





Resp. de la logistique technique 
et de la gestion des echantillons 
Responsable Assurance qualite' 



SuppUantes pour la verification des rapports 
d analyse 



Charge d'&tude, 
Responsable de la documentation 




APPROBATION DES RAPPORTS D'ANALYSE 



ire 



Chefs de dipartement, responsables techniques 



Charge d'itude, 
Responsable de la doc. 
Redargues : 

N'apparaissent dans ce planning que les personnels susceptibles d'etre impliques dans des analyses de contr61e antidopage. 
(manipulation des echantillons, analyses, resultats,...). N'apparaissentpas les personnels adniinisfratifs ou les personnels techniques 
ne faisant que de la recherche, du developpement ou du soutien logistique (metrologie, gestion des substances de reference,...). De 
meme, n'apparaissent pas les fonctions annexes a ractivite* de contrdle antidopage (charge d'ihsrrumentation, correspondant qualite, 
responsable H&S,...). 



Cet enregistrement est h archiver darts le classeur Planning du charge d 'ktudes 
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LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-PLG-01 
Version : C 
Date: 13/09/2005 



1/2 



PLANNING COMMUN DLT / DCDC / DRDC / DRDB 



Periode : Semaine du 24 au 28 juillet 2006 



RECEPTION 



ENREGISTREMENT / GESTION DES ECHANTILLONS 
(et reception par suppleance) 



SECRETARIAT 



47 (B.Terrine) 



1 1 (S/Rigusgeau) VI 3 (J. Azzopardi) 




33(CLoubet) 32(K.DeMin) 




Tepmhiciens de la logistique technique et vjxcataires TDF 



LI 



CONTROLE CHEWIE GC 



CONTROLE CHIMIE LC 



16 (T. Rousseau) 




Preparation ES08 (HES) et ES08B (PS) 
Miseentube 




Preparation ES03 (CD) 
Miseentube 



37 (C. Galatola) 



Preparation ES02 / ES02C 
Miseentube 




Preparation ES03B (LCH) 
Miseentube 



35 (E. Despres) 



Preparation ES04 /ES05 
Miseentube 



31 (N. Laudet) 




Maintenance LC/MS" 
Lecture des traces 



n 

n 



24 (J. Chauveai 




itenance GC/MS" 
Lecture des traces 



Maintenance LC/MS n 
Lecture des traces 



Maintenance GC/MS" 
Lecture des traces 



20 (A. Barlagne) 



Confirmation LC/MS" 



28 (M. Cariou) 



Confirmation GC/MS" 



27 (A. Lahaussois) 



Confirmation LC/MS" 



U 



23 (R. Barlagne) 



Confirmation GC/MS" 



m 



Developpement et remplacements eventuels 



17 (L. Deterpigny) 



Confirmation GC/MS" 



27 (A. Lahaussois) 



a 



i 
i ! 
U 




CONTROLE IRMS 



26 (C. Fr. 




Confirmation IRMS 
JDeveloppement 



49(C.Nfccgp^i) 




Confirmation IRMS 
Developpement 



V2 (A. Batisse) 




Chimistes 
Cet enregistrement est a archiver dans le classeur Planning du charge d 'etudes 



Confirmation IRMS 
Developpement 
En formation 
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LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-PLG-01 
Version : C 
Date: 13/09/2005 



2/2 



PLANNING COMMUN DLT / DCDC / DRDC / DRDB 



Periode : Semaine du 24 au 28 juillet 2006 



CONTROLE IMMUNO, HBOCs, TS 


CONTROLE EPO 


41 (I. Roulland) 


Controle LH,bHCG 
Controle HBOCs 
Mise en tube 


44 (L. Martin) 

jfr. 


Controle EPO 
Developpement EPO 


15 (A. GaMkrd) 


Controle Transfusion 


42 (J.-A. Martin) 


Controle EPO 
Developpement EPO 




VALIDATION DES RESULTATS (et approbation des resultats par suppleance) 



LC/MS" 



14 (I. Bailloux) 



27 (A. Lahaussois) 



£RMS 



49(CMbngp^Li) 



M 



IMMUNO 



13 (N. Crepin) 




Responsables de secteurs 



APPROBATION DES RESULTATS 



GC/MS" et LC/MS' 




IRMS 



IMMUNO et EPO 



10 (Dr. Q 




08 (Dr. F. Lasne) 



Chefs de departement, responsables techniques 



n 



VERIFICATION DE LA CONFORMTTE DES RAPPORTS D'ANALYSE 





PRESENTATION DES RESULTATS 



ML 



04 (Dr. A 



09 (Dr. N. Mediin) 



Resp. 'de la logistiqie technique 
et de la gestion des echanti lions 
Responsable Assurance qualite 



fet 



05 (Dr. S. Ferary) 



Suppleantes pour la verification des rfipports 
d 'analyse 



Charge d 'etude, 
Responsable de la documentation 




APPROBATION DES RAPPORTS D'ANALYSE 



UJ 



N. Mechin) 



08 (Dr. F. Lasne) 



05 (Dr. S. Ferary) 



u:> \pi. :>. rerary 



I .1 



u 



Chefs de departement, responsables techniques Charge d 'etude, 

Responsable de la doc 
Remarques : 

N'apparaissent dans ce planning que les personnels susceptibles d'etre impliques dans des analyses de controle antidopage. 
(manipulation des echantillons, analyses, resultats,...). N'apparaissent pas les personnels administratifs ou les personnels techniques 
ne faisant que de la recherche, du developpement ou du soutien logjstique (metrologie, gestion des substances de reference,...). De 
meme, n'apparaissent pas les fonctions annexes a ractivite de controle antidopage (charge d'instrumentation, correspondant qualite, 
responsable H&S, ... ). 



Cet enregistrement est a archiver dans le classeur Planning du charge d 'etudes 

USADA 0020 -& 






n 



u 



•i r- 



n 



Verifies par : .V.^...„ 

Conformed non conforme D 
N°ecart: 



FICHE DESTINEE AU LABORATOIRE NATIONAL DE DEPISTAGE DU DOPA' 



&~Joindre obligatoirement les P Vet cettefiche avec les prelevements biologiques ! 
Identification du medecin avant effectue les prelevements : 



%, 



^ 



*fr 



07 



Nom/Prenom(enlenresmaju^^^ '- 

Adresse: .(f...fc(|.a...uUci^...... .". 

..^XS^i...^ Telephone 'i<$&£Z>.SM£l03 



Identification des controles': DC\ En competition | | Hors Competition 

Lecontrole a-t-ilete diligente. par une D.R.J.S. : oui QJ nonQ si oui laquelie : 

Federation :...!&&. C U.C-..1 i<\.JLx^r^.... 

Nomdei'epreuve:,;.J.£?^..<?kscnfc^^ 

Lieu :....¥L4>&.:&LU£. .Date : .IMJ.DM.Q.L. 

N° prelevements : 



BUR99*179- 



... -•: M-OFO. 

BUR995474 ; 

IIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIII 



-M,aFQ 
BUR994178 

IlllUIIIIIIIIItllfllllllllllliiin! 



-M.QFa 



□Urine Q'S'a^J^Seromv|^Uriiife:QSaHgOS^rohu- i ] :.LftJrme QSang □ Seriim ■ -OUrine OSang-QSerum 



■MC^FCI-' 



□Urine QSang QSerum 



MQFQ 



Z M-Q:FQ 



□Urine DSang QSerum 



MQFQ 



M Q FQ 



□Urine QSang QSerum 



•MPFP 



□Urine PSarig QSerurii- | □UnnVPSang PSerutri | QOrine QSang PSeruml QUrine QSang QSerum 



M^Q^FQ 



QUrine QSang QSerum 



MQFQ 



Comrnentaires 



Tracabilite de la chaine du froid : 

Trajet : Lieu de prelevement/domicile (ou cabinet) : 
Stockage sur le lieu de collecte : 



Ambiant Q +4°C© -20°C^ 

Ambiant Q +4°CQ -20°C □ 



u 



u 



LJ* 



Lieu de collecte fadresse-eu s'est effectue Tenlevement des echantillons^) : 

Denomination (Domicile/cabi net/lab oratoire.. ..):... .Ifcrr.lf... QL^okx. KnJ. £?.. 

Adresse:. \(tf^.A*.:.r$^b+c??J>.... ...... 



Enlevement effectue le : Jr£>/8.^T. /.&..£. 
RecuauLNDDJef...^... 

2 o ml im 



Version®* I7M/2065 



USADA 0022 



>/2> 



/ 



ivOD 

,ORATOIRE NATIONAL 
DEPISTAGE OU DOPAGE 



Chatenay-Malabry, le 20/07/2006 



i...i 



ACCUSE DE RECEPTION DE PRELEVEMENTS 
(Echantillons et Documents) 



Du Docteur : BORDABERRY, Gerard 



du 20/07/2006 



u 



r~i 



U 



Transporteur 



N° du Bordereau d'expedition : 



DYNAPOST 



Date Reception des prelevements : 20/07/2006 



Des Documents : 20/07/2006 



;LI 

Q. 



'P. 



brqanisme-: ^' Cyclisme (UCI) . :.."". ■■'"-■ 

Epreuve ~et Lieu : TDF2006etape n°17 a Morzine 

Nombre total d'echantillons recus : .. | 3 | A + | 3 \ B 

Numero(s) des echantillon(s) : 

994178 994179 995474 
Numerals) Laboratoire attribue(s) : 178/07 



u 



u. 





Commentaires 



DRJS 



Adeline MOLINA-PAUL 
Responsable Logistique 




uJ' 



143, avenue Roger Salengro - 92290 Chatenay-Malabry - FRANCE 
Telephone : + 33 (0)1 46 60 28 69 - T61ecopie : +33 (0)1 46 60 30 17 - e-mail : direction@lndd.com 



USADA 0023 



rJ>Q 




LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-AR-02 
Version : C 
Date : 28/06/2005 
1/1 



ACCUSE DE RECEPTION DE PRELEVEMENTS sans document de livraison 



Li 

n 



It 



n 



LI 



n 



n 



a 



u- 



i \c 



Cas d'un TRANSPORT AU LABORATOERE par chauffeur sans document de livraison 



Orgamsme. 



Epreuve et lieu : 



Date du controle : 



UC1 



-&>/o?/o0 



Al* '&f* 



Nombre total d'echaritillons recus : ... 
"Code du flacon Code du flacon 



Code du flacon 



Code du flacon 



y» t «*q 



*>q/(./t.> 



i-^O 



°>% A*tt 



Afl 



m 



t-v* Att4 



W I t stf-l 



4\l<M 1-6 



A[ L qy<YC/ 



Commentaires : ? *W'M$J\ 

~ DECEPTION AULABORATOIRE 



TRANSPORTEUR 




Dateetheure: .le-**?— 6 3 H &S 
Norn: {LW&Ut 
Signature : &> 

CaCh f; RO RATOJRE NATIONAL 

.9UCUATFNAY-MAI.ABRY 



0146 6028 69-F^-O.yo ... 



!«*- 



Nom : £Uw£^; 

Signature : 





T^- : U gj^g^-^rtrt^t^PI^S^} est a archiver avec les documents de la sine dans la salle de reception 



US ADA 0024 



SfaJiA. ^ 



i'6 



o^L 



r 



n 

■U 



LlsfDD 



ENREGISTREMENT 



Codification : E-EA-01 
Version : D 

Dats : 29/01/2Q06 . 

- i/t 



c 



ECART ANALYTIQUE 






. CONSTATE par': Nom i J'Operateur :.&(ftLAlO.UA.. Le : .^A.llip.G....Signature: CgQLloJtbU . 

NOM*de l'appareihti SbKtX^AHJ tZ!b NUMERO de sequence :.. 

Screening A ou Confirmation Q ' TYPE de famille -:.^ftkp i .'.....n.....' 

-.: SERJ^ETNUMERQrS^ d'fchantillonfs): ! .,.;-...,' :..-..„ 

DESCRIPTION DEL'ECART: ...&^ AACfcl O^S 

^...Ato..,cu>J^ 



r^.V^Afi.V^....Pp ...J2jlO 



M.QC. 



m 

PLER. 




..Q2£..... 






PARTIE A REMPLER. AVEC LE RESPONSABLE 

TRANSMISE AU RESPONSABLE : Norn :.D,€MlJ. - Le": ..j£l.\^.\.L. 



MESURE IMMEDIATE PRISE ": ^£C^\:.aixDK...;.C^ 

„.S^.ic«^ 



u: 



n 
i i 
u 

r j 
Li 



n 



u 







DECISION SURL' ACCEPTABILITE DE DECART: (le N° detout ecgrtdoit etre r.eportesiir la fichelabo) .... 

r Est-ce une deviation par. rapport : ':"";. - _...-■■..... 

Q al*Essai'accredit6, si ouilequel :•...; . — • ■ 

Q a n^ssa] .valide mais nan accredits,- si ouilequel : .......,__;..... . '..'-••'. 

^a un document qualite de prescription, si oui Iequel : .r^.\L...^d£.n. 

- Ponderation de la deviation : 

]S, tires mineure (elle ne comprdmet pas le resultat et conduit a un resultat qui .reste couvert par la portee 

d'accreditation) ' " 

Q mineure (elle' ne compromet" pas le resultat mais conduit a un resultat qui n'est pas couvert par la portee 

d'accreditation, HP a ecrire sur la fichelabo) ■ ■ •. . 

Q majeure (elle peut influer sur le resultat), enquoi:.... '. •. 



En cas de deviation majeure, le client est alors averti de2 manieres possibles sur le rapport d'analyse: 
□ par un Nota Bene lorsque cela est nece'ssaire pour Interpretation des resultais (NB a ecrire sur lafiche labo) 
Q par un resultat hors portSe d'accreditation (HP a ecrire sur la fichelabo) 

CAUSED PROBABLES : . " ■/) a, e / t h 

^60^wG^ 



ACTIONfS) CORRECTWHrffl faction vismf a eliminer les causes de r'ecart): N° ,ii!S.. 



.„„.„ . ... ... S t '(..Jt AtotjL VoU-rfv^.fli 

C.U,A:.<^J^ ;..j|li«LW 

lesurefs) Pr eventive^ (action visant a rednire la probability ^'apparition d'un tel-ecart): N°. '.. '■ 



; " i 

i i 



i i 



Date et-Signature de I'Ope>ateur 
si AC et/ou AP dScidee(s) 
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SECTION 2 
TECHNICAL PART 

2.1 Immunological screening 
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ANALYSES IMMUNOLOGIQUES SUR 1/ AXSYM 



Obiet 

Description du mode operatoire pour la recherche par immunofluorescence des hormones peptidiques LH et {3- 

hCG. 

It concerne: toute personne impliquee dans les analyses de depistage rapide et de verification. 




Documents cites 



TlEl Sp EClMEN 



M-E-04 ; M-V-13 ; M-TE-05 ; l-TE-03 ; l-CONF-06 ; i-LEC-06 ; I-LEC-06B ; E-Remis-06 ; E-Remisconf- 
01 ; l-M-11 

Au cours de I'analyse, renseigner renregistremerit de suivi des aliquotes : E-TE-02C pour une .analyse de 
screening, E-TE-03G pour une analyse de verification. 

APPLICABLE Fe 



2 MARS 2006 



Contenu du mode operatoire 



Toute personne utilisant I'AXSYM doit faire figurer a I'ecran son code operateur : 

- Selectionner "F6 Niveau d'acces" 

- Saisir son code operateur. 

- Selectionner "Accepter" 



LNDD 



Les dosages immunolbgiques de depistage rapide sont effectue's sur les aliquotes 6charitillons issus de la mise en 

tube l-TE-03. 

Les dosages immunologiques de verification sont effectue's sur les aliquotes mis en tube selon f-CONF-06. 



Prealablement a toute analyse, s'assurer que la calibration et le controle journaliers de I'appareil ont ete effectues 
et valides selon les modes operatoires M-E-04 et M-V-13. 

Les aliquotes du depistage rapide ne sont sortis de la chambre froide a 4°C que lorsque Pautomate est pret. 
Si I'analyse ne peut etre effectuee dans un delai de 5 jours suivant la mise en tube, les aliquotes sont bouches et 
places a -20°C ; il seront decongeles selon le mode operatoire M-TE-05. Ces etapes de congelation / 
decongelation sont consignees dans Tenregistrement de suivi des aliquotes E-TE-02C. 



La verification n'est commencee que lorsque Tautomate est pret. 
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ANALYSES IMMUNOLOGIQUES SUR L'AXSYM 



Lancement des dosages 



Les echantillons a analyser ont ete prealablement homogeneises au vortex, et sont centrifuges 
10 minutes a 1370 g (temperature ambiante) avant de proceder a I'analyse. 



Dosages a effectuer 

Pour le blanc urinaire et les prelevements Issus de sujets de sexe masculin ou dont on ignore le 
sexe, les dosages a effectuer sont LH et p hCG ; ces analyses sont selectionnees par le panel M- 
An08. 

Sequence a respecter (depistage rapide) 

- Blanc urinaire 

- Echantillons 

- Controle LH de fin de sequence de I'appareil 

- Controle hCG de fin de sequence de I'appareil Q'P F P I M E N 



COmBEHIlEL 



1 Selectionner "Liste des demandes" 

2 Selectionner "F6 Patient" 

3 Saisir I'identite "IDE" et un "commentaire" pour le blanc urinaire, puis selectionner le panel M-An08. 

"IDE" = BIU 

"Commentaire" = ijmm-n-BIU-j'j'm'm'-n' 

avec : jjmm = date d'analyse 

n = numero de sequence de la date d'analyse consideree 

j'j'm'm' = date de mise en tube 

n' = numero de mise en tube de la journee consideree 

(Ex: "Commentaire" * Q603-1-BIU-0503-2 

Blanc urinaire aOquote lors de la deuxieme mise en tube du 5 mars et analyse lors de la premiere sequence 
du 6 mars) 

Notes 

S'il s'agit dune verification, ajouter y^rif" a la suite du commentaire. 

De m6me s'H s'agit d'une contre-expertise, ajouter "CE"a la suite du commentate. 

4 Selectionner "F6 Ajouter" 

5 Saisir I'identite "IDE" de I'echantillon, puis selectionner le panelM-An08. 

"IDE" = Numero de laboratoire + Numero de I'echantillon 

(Ex: 123/12 123456) 



Notes 
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ANALYSES IMMUNOLOGIQUES SUR L'AXSYM 



S'il s'agit d'un 6chantillon "Remis", f'indiquer par "R" devant le nume'ro echantilton (Ex : R 123/12 123456) 

S'il s'agit d'une verification, renseigner la partie "commentaire" : num4ro de laboratoire + numero Schantillon + v£rif 

+ lettre diffe'renciant chacun des aliquotes (a, b, c, d) 

De meme si'il s'agit d'une contre-expertise, renseigner la partie "commentaire" : nume'ro de laboratoire + nume'ro 

echantillon + CE+ lettre diffe'renciant chacun des aliquotes (a, b, c,d) 

6 Selectionner "F6 Ajouter" 

7 Repeter les etapes 5 et 6 pour (^aque echantillon. 

8 Saisir I'identite "IDE" et un "commentaire" pour le controle LH de fin de sequence de I'appareil, puis 
selectionner le panel CQ-LH. 

"IDE" = CQLH 

"Commentaire" = jjmm-n-CQ LH ^^fcC//A4EM 

avec : jjmm = date d'analyse 

n = numero de sequence de la date d'analyse considered 

(Ex: "Commentaire" * 0603-1^CQ LH 

Corttrote LHde fin de sequence de I'appareil pour la premiere sequence du 6 mars) 



Notes PPA! 

S'il s'agit dune verification, ajouter "verif a la suite du commentaire. MJ /f 

De mGme s'il s'agit d'une contre-expertise, ajouter "CE" a la suite du commentaire. 



T/a 



9 Selectionner "F6 Ajouter" 

10 Saisir I'identite "IDE" et un "commentaire" pour le controle hCG de fin de sequence de I'appareil, puis 
selectionner le panel CQ-HCG. 

"IDE" = CQHCG 

"Commentaire" = jjmm-n-CQ hCG 

avec: jjmm = date d'analyse 

n = numero de sequence de la date d'analyse consideree 

(Ex: "Commentaire" = 0603-1 -CQ hCG 

Controle hCG de fin de sequence de PappareB pour (a premiere sequence du 6 mars) 

Notes 

S'il s'agit dune verification, ajouter "verif" a la suite du commentaire. 

De m§me sll s'agit d'une contre-expertise, ajouter "CE" £ la suite du commentaire. 

11 Selectionner "F6 Ajouter" 

12 Selectionner "F1 Sortir" pour revenir a I'ecran "liste des demandes" 

13 Imprimer la liste des demandes et I'archiver a la date du jour dans le classeur C-MA-Axsym 
Echantiiions. 



- Sortir les portoirs designes par I'appareil du carrousel echantiiions. Distribuer dans les cuves echantiiions, 
placees sur les portoirs selon la liste des demandes : 



o9£ 
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ANALYSES EVtMUNOLOGIQUES SUR L'AXSYM 



- Pour le blanc urinaire et les echantiilons : 300 uL minimum de chaque urine, a la micro-pipette ou 
avec les liquipettes, en evitant de remettre en suspension le culot de centrifugation. 

- Pour les controles de fin de sequence de I'appareil : apres homogeneisation et elimination de la 
premiere goutte, 6 gouttes du niveau "moyen" du controle LH (ref interne : AXR05-AB) et 6 gouttes du 
niveau "bas" du controie p hCG (ref interne : AXR06-AB). 

Ex : < B04 : 123/12 123456 » = Cuve echantillon n'4 ; portoir B, echantillon 123456 de numero de laboratoire 123/12 

Replacer le portoir sur son carrousel. 

- S'assurer que I'appareil dispose de suffisamment de cartouches de reaction pour effectuer les analyses 
demandees. Sinon, en ajouter. 

- Lancer {'analyse au moyen de la touche verte "Lancer" 

- Placer les tubes contenant le reste d'urine et les controles a +4°C. 1 1 y 1 L- 1 V 

Lorsque les analyses demandees sont terminees, rAXSYM.imprime automatiquement un rapport de resultats 
pour chaque echantillon ; ceux-ci sont deppuilles selon les instructions de lecture l-LEC-06 (depistage rapide) 
ou I-LEC-06B (verification). 



Lorsque I'automate refuse de rendre un resultat : 

- Imprimer I'exception, puis I'effacer de facon a ce que le resultat de Pautre dosage soit imprime. 

- "Remettre" I'echantillon concerne : renseigner I'enregistrement "E-Remis-06" ou "E-Remtsconf-01" 

- Lors de la nouvelle analyse de cet echantillon, celui-ci est dilue 2 fois : . 

- Analyse LH : dilution avec le calibrates A (0 Ul/L) AXR 1 1-AB. 

- Analyse p hCG : dilution avec le Specimen Diluent Dil-AB. 

Si un resultat est obtenu, ne pas oublier de le multiplier par 2. 
Si ['analyse est de nouveau impossible, imprimer I'exception. 



A Tissue des analyses : bU!yi$l]ri 

- Jeter les godets echantiilons dans un container jaune. *-' *- > 

- Effectuer les maintenances necessaires selon I'instruction l-M-11. 
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ANALYSES IMMUNOLOGIQUES SUR L'AXSYM 



Action 



Personiie <Ebn€ernee 



Bate 




redige par 



Nathalie CREPIN 



15/02/2006 



verifie par 



Francoise LASNE 



17/02/2006 



verifie par 



approuve par 



Auretie LAURENT 



27/02/2006 



Jacques DE CEAURRIZ 



27/02/2006 



EvoLirnoNs 



r ■ 



N° Version 


Motif 


Bate 


H 


- Modification du paragraphe concernant les analyses non rendues par 
l'automate. 


07/01/2005 


I 


- Preciser que le lancement de 1'anaiyse se fait dans la foulee de la 
centri. 

- Lors d'une verif, preciser "verif ' devant le numero d'echantillon 


03/02/2006 


J 


11 existe un mode op de decongelation des aliquos, mais il n'etati ecrit 
nulle part a quel moment il etait necessaire de les congeler. 


27/02/2006 



SPECIMEN 



.fjQiir 



r 



NTIEL 



USADA 0032 
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ENKEGISTREMENT 



■j Codificaiion : E-TE-fl-C 
l - Version : H 
jDate: 10/12:2004 
1/1 



DEPISTAGE RAPIDE EtfltfUNOLOGIE : FICHE DE SUIVT DES ALIQUOTE* 



Mode operatoire 



M-An-08 



Version 



:r 



L>tcalibrateursLH \o£(j2> QM& 



Lo t centrales LH \<?££j£QjcD 
LoireactifsLH dp &2 QJOO 



26k&SUoo 



Lot calibrateurs p-hCG 

Lot controfes p-hCG 

Lotreactifsp-hCG | 9g g£ qj^q 



B3 3BDSIJJO ^} 

13 



Series 


J11lo4 


Atlc* 


















■ 


■ 


— : _ 


Re mis 







Mise en tube : date-et n 8 



&.of.'CEi.(D | Code blanc urlnaire &ol- A- &&l- £boi. ^L 












®ba^g 



Congelation eventuelle 
Decongelation 



Congel. 



ou 



CH-FR. 



Prise en charge de la 
mise en tube 



.aofo? 



^o"lO 



.Sa/75 objet 



jSL, 



Vortex et centrifugalion 



SWioL Jo h|0 



Centri. £* 



Z£R^ 



Lancement de ('analyse, 
stockage des lubes k 4°C 



#ux(c6 ^o h £o 



■Refrig.g? 



ou 



CH-FR. 



ULs 



Destruction des tubes 



ptfcG \J£ h co 



Sans objet 



-JJu 



Remarques 



L'origfnal de cet enregistrement est a conserver dans le classeur C-Fiches suivf-lmm, une copie est foumkavec fe 

dossier de la serie. 
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LABORATOIRE NATIONAL DE DEPISTAGE DO DOPAGE 
143 avenue ROGER SALENGRO 
92290 CHATENAY MALABRY. 
IDENTIFICATION APPAREIL: AXSYM 

RAPPORT ECHANT I LLON 



.IDE: 178/07 995474 
IDP: 
Norn: 



Date: 21/07/06 



DOSAGE 



RESULTATS UNITES INTERPRETATION DILUTION 



LI MITES 



BhCG 1.45 IU/L 

21/07/06 10:59 



UNDILUTED . 00 - 12.00 



LH '1.09 IU/L 

21/07/06 11 :09 



UNDILUTED '. 00 - 40.00 



DBtaJtezfaL 

Operateur :HL... ... 

Resiiitats : El Dans les nonnes 

D A verifier 
Remarques : ............. ............ 



vZ> 
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ANALYSES 1MMUNOLOGIQUES SUR L' AXSYM 



Obiet 

Description du mode operatoire pour la recherche par immunofluorescence des hormones peptidiques LH et p- 

hCG. 

II conceme toute personne impliquee dans les analyses de depistage rapide et de verification. 




riEi spec men 



Documents cites 



M-E-04 ; M-V-13 ; M-TE-05 ; l-TE-03 ; l-CONF-06 ; I-LEC-06 ; I-LEC-06B ; E-Remis-06 ; E-Remisconf- 
01 ; l-M-11 

Au cours de I'analyse, renseigner I'enregistrement de suivi des aliquotes : E-TE-02C pour une. analyse de 
screening, E-TE-03G pour une analyse de verification. 

APPLICABLE Ie 



02 MARS 2006 



Contenu du mode operatoire 



Toute personne utilisant I'AXSYM doit faire figurer a I'ecran son code operateur : 

- Selectionner "F6 Niveau d'acces" 

- Saisir son code operateur. 

- Selectionner "Accepter" 



ASSURANCE 



QUAUT£ 
LNDD 



Les dosages immunofogiques de depistage rapide sont effectue's sur les aliquotes Gchantillons issusde la mise en 

tube l-TE-03. 

Les dosages immunologiques de verification sont effecti/ds sur les aliquotes mis en tube selon l-CONF-06. 



Prealablement a toute analyse, s'assurer que la calibration et Ie controle journaliers de I'appareil ont ete effectues 
et valides selon les modes operatoires M-E-04 et M-V-1 3. 

Les aliquotes du depistage rapide ne sont sortis de la chambre froide a 4°C que lorsque I'automate est pret. 
Si I'analyse ne peut etre effectuee dans un delai de 5 jours suivant la mise en tube, les aliquotes sont bouches et 
places a -20°C ; il seront decongeles selon Ie mode operatoire M-TE-05. Ces etapes de congelation / 
decongelation sont consignees dans Tenregistrement de suivi des aliquotes E-TE-02C. 



La verification n'est commencee que lorsque I'automate est pret. 
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ANALYSES IMMUNOLOGIQUES SUR L t AXSYM 



Lancement des dosages 



Les echantillons a analyser ont ete prealablement homogeneises au vortex, et sont centrifuges 
10 minutes a 1370 g (temperature ambiante) avant de proceder a ('analyse. 



Dosages a effectuer 

Pour le blanc urinaire et les prelevements issus de sujets de sexe masculin ou dont on ignore le 
sexe, les dosages a effectuer sont LH et (5 hCG ; ces analyses sont selectionnees par le panel M- 
An08. 

Sequence a respecter (depistage rapide) 

- Blanc urinaire 
-Echantillons 

- Controle LH de fin de sequence de Pappareil 

- Controle hCG de fin de sequence de I'appareil Q P p P I M FN 



QWF/DEima 



1 Selectionner "Liste des demandes" 

2 Selectionner "F6 Patient" 

3 Saisir I'identite "IDE" et un "commentaire" pour le blanc urinaire, puis selectionner le panel M-An08. 

"IDE" = BIU 

"Commentaire" = iimm-n-BIU-j'j'm'm'-n' 

awec: jjmm = date d'analyse 

n = numero de sequence de la date d'analyse consideree 

j'j'm'm' = date de mise en tube 

n' = numero de mise en tube de la joumee consideree 

(Ex: "Commentaire" = 0603-1 -BIU-0503-2 

Blanc urinaire aKquote lore de la deuxieme mise en tube du 5 mars et analyse lore de la premiere sequence 
du 6 mars) 

Notes 

S'il s'agit dune verification, ajouter "verif" a la suite du commentaire. 

De me" me sll s'agit d'une contre-expertise, aputer "CE" a la suite du commentaire. 

4 Selectionner "F6 Ajouter" 

5 Saisir I'identite "IDE" de I'echantillon, puis selectionner le panel M-An08. 

"IDE" = Numero de laboratoire + Numero de I'echantillon 

(Ex: 123/12 123456) 



Notes 
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ANALYSES EMMUNOLOGIQUES SUR L* AXSYM 



S'il s'agit d'un Echantillon "Remis", I'indiquer par "R" devant le numiro ichantHlon (Ex : R 123/12 123456) 

Sit s'agit d'une verification, renseigner la partie "commentaire" : nume'ro de laboratoire + nume'ro echantillon + ve~rif 

+ lettre diff&enciant chacun des aliquotes (a, b, c,d) 

De mime si'il s'agit d'une contre-expertise, renseigner la partie "commentaire'' : nume'ro de laboratoire + numero 

echantillon + CE + lettre differencial chacun des aliquotes (a, b, c,d) 

6 Selectionner "F6 Ajouter" 

7 Repeter les etapes 5 et 6 pour chaque echantillon. 

8 Saisir Pidentite "IDE" et un "commentaire" pour le controle LH de fin de sequence de I'appareil, puis 
selectionner le panel CQ-LH. 



"IDE" = CQ LH 
"Commentaire" = jjmm-n-CQ LH 



SPECIMEN 



avec: jjrnm = date d'analyse 

n = numero de sequence de la date d'analyse consideree 

(Ex: "Commentaire" = 0603-1 -CQ LH 

Controle LH de fin de sequence de I'appareil pour la premiere sequence da 6 mars) 

Notes Ij*TI ^ I *"■** »-k. 

S'il s'agit dune verification, ajouter "verif a la. suite du commentaire. ^^ill IrMTlCl 

De mime s'il s'agit d'une contre-expertise, ajouter "CE" a la suite du commentaire, *-/ ? / /£[£_ 

9 Selectionner "F6 Ajouter" 

10 Saisir I'identite "IDE" et un "commentaire" pour le controle (3 hCG de fin de sequence de I'appareil, puis 
selectionner le panel CQ-HCG. 

"IDE" = CQHCG 

"Commentaire" = jjmm-n-CQ hCG 

avec: jjmm = date d'analyse 

n = numero de sequence de la date d'analyse consideree 

(Ex: "Commentaire" = 0603-1-CQ hCG 

Controle p hCG de fin de sequence de fappareO pour ta premiere sequence du 6 mars) 

Notes 

S'il s'agit dune verification, ajouter "verif" a la suite du commentaire. 

De mime s'il s'agit d'une contre-expertise, ajouter "CE" a la suite du commentaire. 

11 Selectionner "F6 Ajouter" 

12 Selectionner "F1 Sortir" pour revenir a I'ecran "liste des demandes" 

13 Imprimer la liste des demandes et I'archiver a la date du jour dans le classeur C-MA-Axsym 
Echantilions. 



- Sortir les portoirs designes par I'appareil du carrousel echantilions. Distribuer dans les cuves echantilions, 
placees sur les portoirs selon la liste des demandes : 
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ANALYSES IMMUNOLOGIQUES SUR L' AXSYM 



- Pour le blanc urinaire et les echantillons : 300 uL minimum de chaque urine, a la micro-pipette ou 
avec les liquipettes, en evitant de remettre en suspension le culot de centrifugation. 

- Pour les controies de fin de sequence de I'appareil : apres homogeneisation et elimination de la 
premiere goutte, 6 gouttes du niveau "moyen" du controle LH (ref interne : AXR05-AB) et 6 gouttes du 
niveau "bas" du controle p hCG (ref interne : AXR06-AB). 

Ex : c B04 : 123/12 123456 » - Cuve echantillon n°4 ; portoir B, echantillon 123456 de numero de laboratoire 123/12 

Replacer le portoir sur son carrousel. 

- S'assurer que I'appareil dispose de suffisamment de cartouches de reaction pour effectuer les analyses 
demandees. Sinon, en ajouter. 

- Lancer I'analyse au moyen de la touche verte "Lancer" ^ 

- Placer les tubes contenant le reste d'urine et les controies a +4°C. i— I M 

Lorsque les analyses demandees sont terminees, I* AXSYM irnprime automatiquement un rapport de resuitats 
pour chaque echantillon ; ceux-ci sont depouilles selon les instructions de lecture l-LEC-06 (depistage rapide) 
ou I-LEC-06B (verification). 



Lorsque Tautomate refuse de rendre un resultat : 

- Imprimer I'exception, puis I'effacer de facon a ce que le resultat de I'autre dosage soit irnprime. 

- "Remettre" I'echantillon conceme : renseigner I'enregistrement "E-Remis-06" ou "E-Rem»sconf-01" 

- Lors de la nouvelle analyse de cet echantillon, celui-ci est dilue 2 fois : 

- Analyse LH : dilution avec le calibrateur A (0 \J\Jl)AXR1 1-AB. 

- Analyse J3 hCG : dilution avec le Specimen Diluent Dil-AB. 

Si un resultat est obtenu, ne pas oublier de le multiplier par 2. 
Si I'analyse est de nouveau impossible, imprimer I'exception. 



A Tissue des analyses : 

- Jeter les godets echantillons dans un container jaune. 

- Effectuer les maintenances necessaires selon I'instruction l-M-11. 



COHFIQEtiJiEi 
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ANALYSES IMMUNOLOGIQUES SUR L'AXSYM 



Action 



Fersanne eoiiceriiee 



Date 



Signature 




redige par 



Nathalie CREPIN 



15/02/2006 



verifie par 



Francoise LASNE 



17/02/2006 



verifie par 



approuve par 



Aurelie LAURENT 



27/02/2006 



Jacques DE CEAURRIZ 



27/02/2006 



E\MJDTIOIIS 



N° Version 


Motif 


Date 


H 


- Modification du paragraphe conceraant les analyses non rendues par 
Pautomate. 


07/01/2005 


I 


- Preciser que le lancement de 1'analyse se fait dans la foulee de la 
centri. 

- Lors d'une verif, preciser "verif devant le numero d'echantillon 


03/02/2006 


J 


11 existe un mode op de decongelation des aliquos, mais il n'etati ecrit 
nulle part a quel moment il etait necessaire de les congeler. 


27/02/2006 
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DEPISTAGE RAPIDE EVI3MUNOLOGIE- : FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTE* 



Moce operatoire 



M-An-08 



Version 



^T 



LoUafibrateurs LH \2£(J*> QJbOO 
Lot centrales LH \^^£^JCD 



Loi reactifs LH 



dO &2 Qjoo 



Lot catibrateurs p-hCG 
Lot controfes p-hCG 
Lot reactifs 0-hCG 



-Z£k&£Uco 


1 


SSSSoSJoo 


1 


2&E8&, 3MO 


1 



Series 



Re mis 



J11loi Mflai 


' ■ --' :. 





Mise en tube : dateet n" 



&.0f.'C£.® Code blanc urinaire gftrf _ ^_ fcfl^ £^ m ^ 






mm 



gtyg; 










•Congelation eventuelle 
Decongelation 



Congel. 



CH-FR. 



Prise en charge de la 
mise en 



K.*" -.iuxta 



Ao h K> 



.Sans objet 



ZUL, 



Vortex et centrifugation £LOfO& ,slo n f0 



Centri. % 



:rc 



Lancement de I'analyse, 
stockage des tubes a 4°C 



yuzlot, Ao h & 



Refrig.(£> 



ou CH-FR. 



ISLy 



Destruction des tubes 



McG \i'Z h oo 



Sans objet 



XRy 



Remarques 



L 'original de cet enregistrement est a conserver dans le classeur C-Fiches suivi-lmm, une copie est fournk wee le 

dossier de la serie. 
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LABORATO'IRE NATIONAL DE DEPI STAGE DU DOPAGE 
143 avenue ROGER SALENGRO 
92290 CHATENAY MALABRY 
IDENTIFICATION APPAREIL: AXSYM 

RAPPORT ECHANTILLON 



.IDE: 178/07 995474 
IDP: 
Norn: 



Date: 21/07/06 



DOSAGE RESULTATS UNITES INTERPRETATION DILUTION LIMITES 

"ghCG 1.45 IU/L UNDILUTED . 00 - 12.00 

21/07/06 10:59 

; l H 1.09 IU/L UNDILUTED 0.00 - 40.00 

21/07/06 11:09 



Date uSk 
Operateur :H(. 
Resultats : EL Dans les normes ^ 

DA verifier J^~ 

Remarques :... ... ............................. 
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MODE OPERATOIRE 



Codification : M-AN-08 
Version : J 
Date :27/02/2006 
1/5 



ANALYSES IMMUNOLOGIQUES SUR L T AXSYM 



Obiet 

Description du mode operatoire pour la recherche par immunofluorescence des hormones peptidiques LH et p- 

hCG. 

I! conceme toute personne impliquee dans les analyses de depistage rapide et de verification. 




Documents cites 



I sp EClMEM 



M-E-04 ; M-V-13 ; M-TE-05 ; f-TE-03 ; l-CONF-06 ; I-LEC-06 ; I-LEC-06B ; E-Remis-06 ; E-Remisconf- 
01 ; l-M-11 

Au cours de I'analyse, renseigner I'enregistrement de suivi des aliquotes : E-TE-02C pour une .analyse de 
screening, E-TE-03G pour une analyse de verification. ■".'■"""".'... 

APPLICABLE !e 



2 MARS 2006 



Contenu du mode operatoire 



Toute personne utilisant I'AXSYM doit faire figurer a I'ecran son code operateur 

- Selectionner "F6 Niveau d'acces" 

- Saisir son code operateur. 

- Selectionner "Accepter" 



LNDD 



Les dosages immunologiques de depistage rapide sont effectue's sur les aliquotes 6chantillons issus de la mise eh 

tubel-TE-03. 

Les dosages immunologiques de verification sont effectue's sur les aliquotes mis en tube selon f-CONF-06. 



J Prealablement a toute analyse, s'assurer que la calibration et le contrale journaliers de I'appareil ont ete effectues 

et valides selon les modes operatoires M-E-04 et M-V-13. 

Les aliquotes du depistage rapide ne sont sortis de la chambre froide a 4°C que lorsque I'automate est pret. 
Si I'analyse ne peut etre effectuee dans un delai de 5 jours suivant la mise en tube, les aliquotes sont bouches et 
places a -20°C ; il seront decongeles selon le mode operatoire M-TE-05. Ces etapes de congelation / 
; decongelation sont consignees dans I'enregistrement de suivi des aliquotes E-TE-02C. 

. i . 

La verification n'est commencee que lorsque ('automate est pret. 
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MODE OPERATOERE 



Codification : M-AN-08 
Version : J 
Date :27/02/2006 

2/5 



ANALYSES IMMUNOLOGIQUES SUR L'AXSYM 



Lancement des dosages 



Les echantillons a analyser ont ete prealablement homogGneises au vortex, et sont centrifuges 
10 minutes a 1370 g (temperature ambiante) avant de proceder a I'analyse. 



Dosaoes a effectuer 

Pour le blanc urinaire et les prelevements issus de sujets de sexe masculin ou dont on ignore le 
sexe, les dosages a effectuer sont LH et (3 hCG ; ces analyses sont selectionnees par le panel M- 
An08. 

Sequence a respecter (depistage raplde) 

- Blanc urinaire 
-Echantillons 

- Controle LH de fin de sequence de I'appareil 

- Controle ft hCG de fin de sequence de I'appareil Q'PPPM'MF'N 



OHRQEHJiEi 



1 Selectionner "Liste des demandes" 

2 Selectionner "F6 Patient" 

3 Saisir Pidentite "IDE" et un "commentaire" pour le blanc urinaire, puis selectionner le panel M-An08. 

"IDE" = BIU 

"Commentaire" = jjmm-n-BIU-j'j'm'm'-n' 

avec : jjmm = date d'analyse 

n = numero de sequence de la date d'analyse consideree 

j'j'm'm' = date de mise en tube 

n' = numero de mise en tube de la journee consideree 

(Be: "Commentaire" = 0603-1-BIU-0503-2 

Blanc urinaire ah'quote lore de la deuxieme mise en tube du 5 mars et analyse lore de la premiere sequence 
du 6 mars) 

Notes 

S'il s'agit dune verification, apufer V^nf a la suite du commentaire. 

De mGme s'H s'agit d'une contre-expertise, aputer "CE" a fa suite du commentaire. 

4 Selectionner "F6 Ajouter" 

5 Saisir I'identite "IDE" de I'echantillon, puis selectionner le panel M-An08. 

"IDE" = Numero de laboratoire + Numero de Techantillon 

(Ex: 123/12 123456) 



Notes 
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MODE OPERATOERE 



Codification : M-AN-08 
Version : J 
Date :27/02/2006 

3/5 



ANALYSES IMMUNOLOGIQUES SUR L* AXSYM 



S'il s'agit d'un 6chantillon "Remis", flndiquer par "R" devant le nume'ro echantillon (Ex : R 123/12 123456) 

S'il s'agit d'une verification, renseigner la partie "commentaire" : nume'ro de laboratoire + nume'ro Echantillon + vSrif 

+ lettre diff&enciant chacun des aliquotes (a, b,c,d) 

De me'me si'il s'agit d'une contre-expertise, renseigner la partie "commentaire" : nume'ro de laboratoire + nume'ro 

Echantillon + CE+ lettre differencial chacun des aliquotes (a, b,c,d) 

6 Selectionner "F6 Ajouter" 

7 Repeter les etapes 5 et 6 pour chaque echantillon. 

8 Saisir I'identite "IDE" et un "commentaire" pour le controle LH de fin de sequence de I'appareil, puis 
selectionner le panel CQ-LH. 



"IDE" = CQ LH 
"Commentaire" = ]jmm-n-CQ LH 



SPECIMEN 



avec : jjmm = date d'analyse 

n = numero de sequence de la date d'analyse consideree 

(Ex: "Commentaire" = G603-1-CQ LH 

Controle LH de fin de sequence de fappareil pour la premiere sequence du6 mars) 



Notes I flhlr 

S'il s'agit dune verification, ajouter "vErif £ la suite du commentaire. &Uj ? [~ 

De mEme s'il s'agit d'une contre-expertise, ajouter "CE" a la suite du commentaire. 



IDENTtEl 



9 Selectionner "F6 Ajouter" 

10 Saisir I'identite "IDE" et un "commentaire" pour le controle (3 hCG de fin de sequence de I'appareil, puis 
selectionner le panel CQ-HCG. 

"IDE" = CQHCG 

"Commentaire" = jjmm-n-CQ hCG 

avec : jjmm = date d'analyse 

n = numero de sequence de la date d'analyse consideree 

(Ex : "Commentaire" = 0603-1 -CQ hCG 

Controle p hCG de fin de sequence de I'appareil pour la premiere sequence du 6 mars) 

Notes 

S'il s'agit dune verification, ajouter "verif £ la suite du commentaire. 

De mEme sll s'agit d'une contre-expertise, ajouter "CE" E la suite du commentaire. 

11 Selectionner "F6 Ajouter" 

12 Selectionner "F1 Sortir" pour revenir a I'ecran "liste des demandes" 

13 Imprimer la liste des demandes et I'archiver a la date du pur dans le classeur C-MA-Axsym 
Echantillons. 



- Sortir les portoirs designes par I'appareil du carrousel echantillons. Distribuer dans les cuves echantillons, 
placees sur les portoirs selon la liste des demandes : 
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MODE OPERATOIRE 



Codification : M-AN-08 
Version : J 
Date :27/02/2006 
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ANALYSES EMMUNOLOGIOUES SUR 1/ AXSYM 



- Pour le blanc urinaire et les echantillons : 300 uL minimum de chaque urine, a la micro-pipette ou 
avec les liquipettes, en evitant de remettre en suspension le culot de centrifugation. . 

- Pour les controies de fin de sequence de I'appareil: apres homogeneisation et elimination de la 
premiere goutte, 6 gouttes du niveau "moyen" du controle LH (ref interne : AXR05-AB) et 6 gouttes du 
niveau "bas" du controle p hCG (ref interne : AXR06-AB). 

Ex : € B04 : 123/12 123456 » = Cuve echantillon n°4 ; portoir B, echantillon 123456 de numero de laboratoire 123/12 

Replacer le portoir sur son carrousel. 

- S'assurer que I'appareil dispose de suffisamment de cartouches de reaction pour effectuer les analyses 
demandees. Sinon, en ajouter. 

- Lancer I'analyse au moyen de la touche verte "Lancer" QDCP^/ICTM 

- Placer les tubes contenant le reste d'urine et les controies a +4°C. 

Lorsque les analyses demandees sont terminees, r AXSYM. imprime automatiquement un rapport de resultats 
pour chaque echantillon ; ceux-ci sont depouilles selon les instructions de lecture l-LEC-06 (dep.stage rap.de) 
ou I-LEC-06B (verification). 



Lorsque I'automate refuse de rendre un resultat : . , 

- Imprimer I'exception, puis Teffacer de facon a ce que le resultat de I autre dosage soit imprime. 

- "Remettre" I'echantillon concerne : renseigner Tenregistrement "E-Remis-06" ou "E-Remisconf-01 

- Lors de la nouvelle analyse de cet echantillon, celui-ci est dilue 2 fois : 

- Analyse LH : dilution avec le calibrates A (0 Ul/L) AXR1 1-AB. 

- Analyse p hCG : dilution avec le Specimen Diluent Dif-AB. 

Si un resultat est obtenu, ne pas oublier de le multiplier par 2. 
Si I'analyse est de nouveau impossible, imprimer I'exception. 



A tissue des analyses: buHtlQFHTlFl 

- Jeter les godets echantillons dans un container jaune. ,f ■' « L-L 

- Effectuer les maintenances necessaires selon 1'instruction l-M-1 1 . 
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ANALYSES IMMUNOLOGIQUES SUR L' AXSYM 



Action 



Personne edncemee 



Bate 



Signature 




redige par 



Nathalie CREPIN 



15/02/2006 



verifie par 



Francoise LASNE 



17/02/2006 



verifie par 



approuve par 



Aurelie LAURENT 



27/02/2006 



Jacques DE CEATJRRIZ 



27/02/2006 



'Wfflti&B&SS* 



N° Version 


Motif 


Date 


H 


- Modification du paragraphe concernant les analyses non rendues par 
l'automate. 


07/01/2005 


I 


- Preciser que le Iancement de l'analyse se fait dans la foulee de la 
centri. 

- Lors d'une verif, preciser "verif • devant le numero d'echantillon 


03/02/2006 


J 


11 existe un mode op de decongelation des aliquos, mais il n'etati ecrit 
nulle part a quel moment il etait necessaire de les congeler. 


27/02/2006 



SPECIMEN 



ONFIDENlffl. 
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ENREGISTREMENT 



; Codificaiion : E-TE-O-C 
\ Version : H 
IDate: 10/12/2004 
1/1 



DEPISTAGE RAPIDE EVI3MUNOLOGIE- : FICHE DE SUIVIDES ALIQUOTE* 



McDce operatoire i M-An-08 



Version 



3n ! ^r 



3S&J3QJL0D 



Lot calibrate urs LH 

Lot controles LH \0& 6J£$JCD 

LoireactifsLH fa G& QJOO 



Lot calibrateurs {3-hCG 
Lot controles {3-hCG 
Lot reactifs 0-hCG 



?£l&tQJco J ] 



35 3ao3JtD J ] 



^JS^Q^QO J 



Series 



Re mis 



J11[oi 


Mfloi 






■ ' 


' 


[ 


• J 



Mise en tube : date et n° 



&.ol-'(X>.(D Code b,anc UFinaire SAol- A- 6au £boi. ^L 






Congelation eventuelle 
Pecongelation 



Cong el. 



CH-FR. 



Prise en charge de fa 
mise en tube 



.&ofo? 



^/o h ID 



.-Sa/w oiye/ 



3H, 



Vortex et centrifugation 



,&9fc6 Jo MO 



Centri. £f 



XR_ 



Lancemenf de (.'analyse, 
stockage des tubes k 4°C 



jguxfet ^o h £o 



■Refrig.(2? 



oj/ CH-FR. 



dR^ 



Destruction des tubes 



Md> JZ h co 



Sans objet 



JJU 



Remarques 



L'original de cet enregistrement est a conserver dans le cfasseur C-Fiches suivi-lmm, une copfe est foumitavec fe 

dossier de la serie. 



USADA 0033 



*& 



LABORATOIRE NATIONAL DE DEPI STAGE DU DOPAGE 
143 avenue ROGER SALENGRO 
92290 CHATENAY MALABRY 
IDENTIFICATION APPAREIL: AXSYM 

RAPPORT ECHANTILLON 



* y 



.IDE: 178/07 995474 
IDP: 
Nom: 



Date: 21/07/06 



DOSAGE 



RESULTATS UNITES INTERPRETATION DILUTION LIMITES 
1.45 IU/L UNDILUTED 0.00- 12.00 



BhCG 
21/07/06 10:5.9 



LH 1.09 IU/L 

21/07/06 11:09 



UNDILUTED 0.00 - 40.00 



DateJUqiQb 

Operateur A(........ 

Resultats : ELDans les nonnes 

□ A verifier 
Retnarques :.. ..„......„ M .. 



v5> 
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MODE OPERATOIRE 



Codification : M-AN-08 
Version : J 
Date :27/02/2006 
1/5 



ANALYSES IMMUNOLOGIQUES SUR L' AXSYM 



Obiet 

Description du mode operatoire pour la recherche par immunofluorescence des hormones peptidiques LH et p- 

hCG. 

fl concerne toute personne impliquee dans les analyses de depistage rapide et de verification. 




Documents cites 



TISI Sp EClMf= N 



M-E-04 ; M-V-13 ; M-TE-05 ; l-TE-03 ; f-CONF-06 ; l-LEC-06 ; f-LEC-06B ; E-Remis-06 ; E-Remisconf- 
01 ; l-M-11 

Au cours de I'analyse, renseigner I'enregistrement de suivi des aliquotes : E-TE-02C pour une analyse de 
screening, E-TE-03G pour une analyse de verification. 

APPLICABLE le 



02 MARS 2006 



Content! du mode operatoire 



Toute personne utilisant I'AXSYM doit faire figurer a I'ecran son code operateur : 

- Selectionner "F6 Niveau d'acces" 

- Saisir son code operateur. 

- Selectionner "Accepter" 



LNDD 



Les dosages immunologiques de depistage rapide sont effectue's sur les aliquotes 6chantillons issus de la mise en 

tube l-TE-03. 

Les dosages immunologiques de verification sont effectue's sur les aliquotes mis en tube selon l-CONF-06. 



Prealablement a toute analyse, s'assurer que la calibration et le controle journaliers de I'appareil ont ete effectues 
et vaiides selon les modes operatoires M-E-04 et M-V-13. 

Les aliquotes du depistage rapide ne sont sortis de la chambre froide a 4°C que iorsque Tautomate est pret. 
Si I'analyse ne peut etre effectuee dans un delai de 5 jours suivant la mise en tube, les aliquotes sont bouches et 
places a -20°C ; il seront decongeles selon le mode operatoire M-TE-05. Ces etapes de congelation / 
decongelation sont consignees dans Tenregistrement de suivi des aliquotes E-TE-02C. 



La verification n'est commencee que Iorsque Paiitomate est pret. 
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MODE OPERATOIRE 



Codification : M-AN-08 
Version : J 
Date :27/02/2006 
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ANALYSES MMUNOLOGIQTJES SUR L'AXSYM 



Lancement des dosages 



Les echantillons a analyser ont ete prealablement homogGneises au vortex, et sont centrifuges 
10 minutes a 1370 g (temperature ambiante) avant de proceder a I'analyse. 



Dosages a effectuer 

Pour le blanc urinaire et les prelevements issus de sujets de sexe masculin ou dont on ignore te 
sexe, les dosages a effectuer sont LH et p hCG ; ces analyses sont selectionnees par le panel M- 
AnOB. 

Sequence a respecter (depistage rapide) 

- Blanc urinaire 
-Echantillons 

- Controle LH de fin de sequence de Tappareil - - ■• 

- Controle hCG de fin de sequence de I'appareil Q P F P I M FN 



wnoama 



1 Selectionner "Liste des demandes" 

2 Selectionner "F6 Patient" 

3 Saisir I'identite "IDE" et un "commentaire" pour le blanc urinaire, puis selectionner le panel M-An08. 

"IDE" = BIU 

"Commentaire" = jjmm-n-BIU-j'j'rn'm'-n' 

avec : jjmm = date d'analyse 

n = numero de sequence de fa date d'analyse consideree 

j'j'm'm' = date de mise en tube 

n' = numero de mise en tube de la journee consideree 

(Ex: "Commentaire" = 0603-1 -BIU-0503-2 

Blanc urinaire aliquote tors de la deuxieme mise en tube du 5 mars et analyse lors de la premiere sequence 
du 6 mars) 

Notes 

S r il s'agit dune verification, ajouter *v6nT £ la suite du commentaire. 

De m6me sll s'agit d'une contre-expertise, ajouter "CE" a fa suite du commentaire. 

A Selectionner "F6 Ajouter" 

5 Saisir I'identite "IDE" de I'echantillon, puis selectionner le panel M-An08. 

"IDE" = Numero de laboratoire + Numero de I'echantillon 

(Ex :123/12 123456) 

Notes 
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ANALYSES IMMUNOLOGIQUES STJR L' AXSYM 



S'il s'agit d'un Echantillon "Remis", t'indiquer par "R" devant le nume'ro Echantillon (Ex : R 123/12 123456) 

S'il s'agit d'une verification, renseigner la partie "commentaire" : numero de laboratoire + nume'ro Echantillon + vErif 

+ lettre diffErenciant chacun des aliquotes (a, b, c,d) 

De me" me si'il s'agit d'une contre-expertise, renseigner la partie "commentaire'' : numEro de iaboratoire + numero 

Echantillon + CE+ lettre diffe'renciant chacun des aliquotes (a, b, c,d) 

6 Selectionner "F6 Ajouter" 

7 Repeter les etapes 5 et 6 pour chaque echantillon. 

8 Saisir I'identite "IDE" et un "commentaire" pour le controle LH de fin de sequence de I'appareli, puis 
selectionner le panel CQ-LH. 



"IDE" = CQ LH 
"Commentaire" = jjmm-n-CQ LH 



SPECIMEN 



avec: jjmm = date d'analyse 

n = numero de sequence de la date d'analyse consideree 

(Ex: "Commentaire" = 0603-t-CQLH 

Contrdfe LH de fin de sequence de Pappareil pour la premiere sequence du 6 mars) 



Notes 

S'il s'agit dune verification, ajouter "vErif £ la. suite du commentaire. 

De mEme s'il s'agit d'une contre-expertise, ajouter "CE" a la suite du commentaire. 



WflEW/Q 



9 Selectionner "F6 Ajouter" 

10 Saisir I'identite "IDE" et un "commentaire" pour le controle f} hCG de fin de sequence de I'appareil, puis 
selectionner le panel CQ-HCG. 

"IDE" = CQHCG 

"Commentaire" = jjmm-n-CQ hCG 

avec: jjmm = date d'analyse 

n = numero de sequence de la date d'analyse consideree 

(Ex: "Commentaire" = 0603-1 -CQhCG 

Controle p hCG de fin de sequence de J'apparefl pour (a premiere sequence du 6* mars) 

Notes 

S'il s'agit dune verification, ajouter K verif a" la suite du commentaire. 

De mEme sll s'agit d'une contre-expertise, ajouter "CE" £ la suite du commentaire. 

11 Selectionner "F6 Ajouter" 

12 Selectionner "F1 Sortir" pour revenir a I'ecran "liste des demandes" 

13 Imprimer la liste des demandes et I'archiver a la date du jour dans le ciasseur C-MA-Axsym 
Echanttllons. 



- Sortir les portoirs designes par I'appareil du carrousel echantillons. Distribuer dans les cuves echantilions, 
placees sur les portoirs seion la liste des demandes : 
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ANALYSES IMMUNQLOGIQUES SUR L'AXSYM 



- Pour le blanc urinaire et les echantillons : 300 uL minimum de chaque urine, a la micro-pipette ou 
avec les liquipettes, en evitant de remettre en suspension le culot de centrifugation. 

- Pour les centrales de fin de sequence de I'appareil : apres homogeneisation et elimination de la 
premiere goutte, 6 gouttes du niveau "moyen" du controle LH (ref interne : AXRQ5-AB) et 6 gouttes du 
niveau "bas" du controle p hCG (ref interne : AXR06-AB). 

Ex : « B04 : 123712 123456 » * Cuve echantillon n°4 ; portoir B, echantillon 123456 de numero de laboratoire 123/12 

Replacer le portoir sur son carrousel. 

- S'assurer que I'appareil dispose de suffisamment de cartouches de reaction pour effectuer les analyses 
demandees. Sinon, en ajouter. 

- Lancer I'analyse au moyen de la touche verte "Lancer" 

- Placer les tubes contenant le reste d'urine et les controles a +4°C. w 1 1 V I C I M 

Lorsque les analyses demandees sont terminees, I'AXSYM imprime automatiquement un rapport de resultats 
pour chaque echantillon ; ceux-ci sont depquilles selon les instructions de lecture l-LEC-06 (depistage rapide) 
ou I-LEC-06B (verification). 



Lorsque I'automate refuse de rendre un resultat : 

- Imprimer I'exception, puis Teffacer de facon a ce que le resultat de I'autre dosage soit imprime. 

- "Remettre" Techantillon concerne : renseigner I'enregistrement "E-Remis-06" ou "E-Remisconf-01" 

- Lors de la nouvelle analyse de cet echantillon, celui-ci est dilue 2 fois : 

- Analyse LH : dilution avec le calibrates A (0 \J\IL)AXR1 1-AB. 

- Analyse p hCG : dilution avec le Specimen Diluent Dll-AB. 

Si un resultat est obtenu, ne pas oublier de le multiplier par 2. 
Si I'analyse est de nouveau impossible, imprimer I'exception. 



A Tissue des analyses : bUNriilFi 

- Jeter les godets echantillons dans un container jaune. -J *- J 

- Effectuer les maintenances necessaires selon Instruction l-M-1 1 . 
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ANALYSES EMMUNOLOGIQUES SUR L' AXSYM 



Action 



Perionne concernee 



Date 



Signature 



redige par 



Nathalie CREPIN 



15/02/2006 




verifie par 



Francoise LASNE 



17/02/2006 



verifie par 



Aurelie LAURENT 



27/02/2006 



approuve par 



Jacques DE CEAURRIZ 



27/02/2006 



EVOLUTIONS 



N° Version 


Motif 


Date 


H 


- Modification du paragraphe concernant les analyses non rendues par 
Tautomate. 


07/01/2005 


I 


- Preciser que le lancement de 1'analyse se fait dans la foulee de la 
centri. 

- Lors d'une verif, preciser "verif ' devant le numero d'echantillon 


03/02/2006 


J 


11 existe un mode op de decongelation des aliquos, mais ii n'etati ecrit 
nulle part a quel moment il etait necessaire de les congeier. 


27/02/2006 



SPECIMEN 



ommmi 



USADA 0032 



^t 



jti 



Codification : E-TE-1-C 
Version : H 
Date: 10/12,2004 
1/1 



DEPISTAGE RAPIDE- IMMUNOLOGIE : FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES 



Mbcs operatoire 



M-An-08 



Version I 



:r 



L>t calibrateurs LH 
Lo t oonlroles LH 
Let reaclifs LH 



\3££J3QMD 



26£J£8Joo 



&0 &2 Qjoo 



Lot calibrateurs p-hCG 
Lot controfes p-hCG 
Lot reactifs 0-hCG 



?£t&4QJoo 



2B SBOSIJJO 



2BE& 3MX) J 



Series 



Re mis 



J11104 ■ M?m 


• 





Mise en tube : dateet n° 



&.&t:a> m o code b,anc urlnaire ^°^- '^i- &&-- Zteti- -^ 




Prise en charge de /a 
rniseen 



Z?" ma 



^o n D 



Sans objet 



Vortex et centrifugation 



2wio{> Uo MO 



Centri. % 



ZUL, 



Lancement de Panalyse, 
stockage des tubes a 4°C 



guxfot, 



Jo h £o 



Refrig.(£? 



ou CH-FR. 



j3L^ 



Destruction des tubes 



Mdo ]J£ h cd 



Sans objet 



znu 



Remarques 



L'origfnal de cet enregistrement est a conserver dans /e classeur C-Fiches suivNmm, une copie esffournitavec le 

dossier de la serie. 



USADA0033 



<& 



LABORATOIRE NATIONAL DE DEPISTAGE DU DOPAGE 
143 avenue. ROGER SALENGRO 
92290 CHATENAY MALABRY 
IDENTIFICATION APPAREIL: AXSYM 

RAPPORT ECHANTILLON 

.IDE: 178/07 995474 ,*' tr , r 

IDp . Date: 21/07/06 

Nom: 



DOSAGE RESULTATS UNITES INTERPRETATION DILUTION LIMITES 

BhCG 1.45 IU/L UNDILUTED 0.00-12.00 

21/07/06 10:59 

• LH 1.09 IU/L UNDILUTED . 00 - 40.00 

21/07/06 11 :09 



T^JUcdoL 

Operateur :H( ................... 

Resultats : E^Dans lcs normes 

□ A verifier 
Remarques :........... ............................. 



MS- 



••"»•••••«.•..•..»..»..,,..,„,„,„,„,,„,„ 
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MODE OPERATOIRE 



Codification : M-AN-08 
Version : J 
Date :27/02/2006 
1/5 



ANALYSES IMMUNOLOGIQUES SUR L' AXSYM 



Obiet 

Description du mode operatoire pour la recherche par immunofluorescence des hormones peptidiques LH et p- 

hCG. 

II conceme toute personne impliquee dans les analyses de depistage rapide et de verification. 



fl% 




I SPECIMEN 



Documents cites 



M-E-04 ; M-V-13 ; M-TE-05 ; l-TE-03 ; l-CONF-06 ; f-LEC-06 ; I-LEC-06B ; E-Remis-06 ; E-Remisconf- 
01 J-M-11 

Au cours de I'analyse, renseigner I'enregistrement de suivi des aliquotes : E-TE-02C pour une analyse de 
screening, E-TE-03G pour une analyse de verification. ... "..". """ 

APPLICABLE le 



02 MARS 2006 



Contenu du mode operatoire 



Toute personne utilisant I'AXSYM doit faire figurer a I'ecran son code operateur : 

- Selectionner "F6 Niveau d'acces" 

- Saisir son code operateur. 

- Selectionner "Accepter" 



ASSU ^CE QU 
LNDD 



Les dosages immunofogiques de depistage rapide sont effectue's sur les aliquotes 6chantillons issus de la mise en 

tubet-TE-03. 

Les dosages immunologiques de verification sont effectue's sur les aliquotes mis en tube selon l-CONF-06. 



Prealablement a toute analyse, s'assurer que la calibration et le controle journaliers de I'appareil ont ete effectues 
et valides selon les modes operatoires M-E-04 et M-V-13. 

Les aliquotes du depistage rapide ne sont sortis de la chambre froide a 4°C que lorsque I'automate est pret. 
Si ('analyse ne peut etre effectuee dans un delai de 5 jours suivant la mise en tube, les aliquotes sont bouches et 
places a -20°C ; it seront decongeles selon le mode operatoire M-TE-05. Ces etapes de congelation / 
decohgelation sont consignees dans I'enregistrement de suivi des aliquotes E-TE-02C. 



La verification n'est commencee que lorsque I'automate est pret. 



TTSADA0O28 
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MODE OPERATOIRE 



Codification : M-AN-08 
Version : J 
Date :27/02/2006 

2/5 



ANALYSES IMMUNOLOGIQUES SUR L'AXSYM 



Lancement des dosages 



Les echaniillons a analyser ont ete prealablement homogeneises au vortex, et sont centrifuges 
10 minutes a 1370 g (temperature ambiante) avant de procedera I'analyse. 



Dosages a effectuer 

Pour le blanc urinaire et les prelevements issus de sujets de sexe masculin ou dont on ignore le 
sexe, les dosages a effectuer sont LH et p hCG ; ces analyses sont selectionnees par le panel M- 
An08. 

Sequence a respecter (depistage rapide) 

- Blanc urinaire 

- Echantillons 

- Contrdle LH de fin de sequence de I'appareil 

- Controle fJ hCG de fin de sequence de I'appareil Q P F P I M F N 



COHFlDEHJiEi 



1 Selectionner "Liste des demandes" 

2 Selectionner "F6 Patient" 

3 Saisir I'identite "IDE" et un "commentaire" pour le blanc urinaire, puis selectionner le panel M-An08. 

"IDE" = BIU 

"Commentaire" = ijmm-n-BlU-j'j'm'm'-n' 

awec : jjmm = date d'analyse 

n = numero de sequence de la date d'analyse consideree 

j'j'm'm' = date de mise en tube 

n' = numero de mise en tube de la journee consideree 

(Ex: "Commentaire" « 0603-1-BIU-0503-2 

Blanc urinaire aliquote lore de la deiixieme mise en tube du 5 mars et analyse lore de la premiere sequence 
du6rnars) 

Notes 

S r il s'agit dune verification, ajouter 've'rif a la suite du commentaire. 

De m$me slf s'agit d'une contre-expertise, aputer "CE'a la suite du commentaire. 

A Selectionner "F6 Ajouter" 

5 Saisir I'identite "IDE" de I'echantillon, puis selectionner le panel M-An08. 

"IDE" = Numero de laboratoire + Numero de I'echantillon 

(Ex: 123/12 123456) 



Notes 



USADA 0029 
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MODE OPERATOIRE 



Codification : M-AN-08 
Version : J 
Date :27/02/2006 

3/5 



ANALYSES IMMUNOLOGIQUES SURL'AXSYM 



S'il s'agit d'un ichantilion "Remis", I'indiquer par "R" devant le nume'ro echanfflon (Ex : R 123/12 123456) 

S'il s'agit d'une verification, renseignerla partie "commentate* : nume'ro de laboratoire + nume'ro 6chantillon + v$rif 

+ lettre diff&enciant chacun des aliquotes (a, b, c,d) 

De m6me si'it s'agit d'une contre-expertise, renseigner la partie "commentate" : numero de laboratoire + nc/meYo 

6chantillon + CE + lettre differencial chacun des aliquotes (a, b, c, d) 

8 Selectionner "F6 Ajouter" 

7 Repeter les Stapes 5 et 6 pour chaque echantillon. 

8 Saisir I'identite "IDE" et un "commentaire" pour Ie controle LH de fin de sequence de I'appareii, puis 
selectionner Ie panel CQ-LH. 

"IDE" = CQLH 

"Commentaire" = jjmm-n-CQLH ^' tUIMEN 




avec: jjmm = date d'analyse 

n = numero de sequence de la date d'analyse consideree 

(Ex: "Commentaire" = 0603-l-CQ LH 

Controle LH de fin de sequence de fappareil pour la premiere sequence di*6 mars) 

Notes 

S'il s'agit dune verification, ajouter "v&nT a la suite du commentate. 

De mGme sll s'agit d'une contre-expertise, ajouter "CE" a la suite du commentaire. 

9 Selectionner "F6 Ajouter" 

10 Saisir I'identite "IDE" et un "commentaire" pour Ie controle j5 hCG de fin de sequence de I'appareil, puis 
selectionner le panel CQ-HCG. 

"IDE" = CQHCG 

"Commentaire" = jjmm-n-CQ hCG 

avec: jjmm = date d'analyse 

n = numero de sequence de la date d'analyse consideree 

(Ex: "Commentaire" = 0603-1-CQ hCG 

Controle p hCG de fin de sequence de I'appareil pour la premiere sequence du 6 mars) 

Notes 

S'il s'agit dune verification, aputer "verif a la suite du commentaire. 

De mGme sll s'agit d'une contre-expertise, aputer "CE" a la suite du commentate. 

11 Selectionner "F6 Ajouter" 

12 Selectionner "F1 Sortir" pour revenir a I'ecran "liste des demandes" 

13 Imprimer la liste des demandes et Tarchiver a la date du jour dans Ie dasseur C-MA-Axsym 
Echantillons. 



- Sortir les portoirs designes par I'appareil du carrousel echantillons. Distribuer dans les cuves echantillons, 
placees sur les portoirs selon la liste des demandes : 

USADA0030 
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MODE OPERATOERE 



Codification : M-AN-08 
Version : J 
Date :27/02/2006 
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ANALYSES IMMUNOLOGIQUES SUR L' AXSYM 



- Pour le blanc urinaire et les echantillons : 300 uL minimum de chaque urine, a ta micro-pipette ou 
avec les Hquipettes, en evitant de remettre en suspension le culot de centrifugation. 

- Pour les controles de fin de sequence de I'appareil : apres homogeneisation et elimination de la 
premiere goutte, 6 gouttes du niveau "moyen" du controle LH (ref interne : AXR05-AB) et 6 gouttes du 
niveau "bas" du controle p hCG (ref interne : AXR06-AB). 

Ex : « B04 : 123/12 123456 » = Cuve echantillon n*4 ; portoir B, echantillon 123456 de numero de laboratoire 123/12 

Replacer le portoir sur son carrousel. 

- S'assurer que I'appareil dispose de suffisamment de cartouches de reaction pour effectuer les analyses 
demandees. Sinon, en ajouter. 

- Lancer I'analyse au moyen de la touche verte "Lancer" 

- Placer les tubes contenant le reste d'urine et les contrdles a +4°C. Vlt-IM 

Lorsque les analyses demandees sont terminees, I' AXSYM imprime automatiquement un rapport de resultats 
pour chaque echantillon ; ceux-ci sont depquilles selon les instructions de lecture I-LEC-06 (depistage rapide) 
ou 1-LEC-06B (verification). 



Lorsque I'automate refuse de rendre un resultat : 

- Imprimer I'exception, puis I'effacer de facon a ce que le resultat de I'autre dosage soit imprime. 

- "Remettre" Techantilion concerne : renseigner I'enregistrement "E-Remis-06" ou "E-Remisconf-01" 

- Lors de la nouvelle analyse de cet echantillon, celui-ci est dilue 2 fois : 

- Analyse LH : dilution avec le calibrateur A (0 U l/L) AXR1 1-AB. 

- Analyse p hCG : dilution avec le Specimen Diluent Dil-AB. 

Si un resultat est obtenu, ne pas oublier de le multiplier par 2. 
Si I'analyse est de nouveau impossible, imprimer I'exception. 



A Tissue des analyses : kuiVi /J/rAi 

- Jeter les godets echantillons dans un container jaune. «-' «- II 

- Effectuer les maintenances necessaires selon I'instruction I-M-11. 
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MODE OPERATOIRE 



Codification : M-AN-08 
Version : J 
Date :27/02/2006 
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ANALYSES IMMUNOLOGIQUES SUR L'AXSYM 



Action 



Personiie conceriiee 



Date 




redige par 



Nathalie CREPIN 



15/02/2006 



verifie par 



Francoise LASNE 



17/02/2006 



verifie par 



approuve par 



Aureiie LAURENT 



27/02/2006 



Jacques DE CEAURRIZ 



27/02/2006 



EVjQS^0iX0JSS 



N° Version 


Motif 


Date 


H 


- Modification du paragraphe concernant les analyses non rendues par 
Tautomate. 


07/01/2005 


I 


- Preciser que le lancement de l'analyse se fait dans la foulee de la 
centri. 

- Lors d'une verif, preciser "verif ' devant le numero d'echantillon 


03/02/2006 


J 


11 existe un mode op de decongelation des aliquos, mais il n'etati ecrit 
nulle part a quel moment il etait necessaire de les congeler. 


27/02/2006 



SPECIMEN 



OMEfffiEL 



USADA 0032 



^t 



I Codification : E-TE-O-C 
: Version : H 
|Date: 10/12/2004 
1/1 



DEPISTAGE RAPIDE IMMtJNOLOGIE : FICHEDE SITIVI DES ALIQUOTES 



Wooe operatoire 

Lot oalibrateurs LH 
Lo t eontroles LH 
Lo-i reactifs LH 



M-An-08 



Version 



2££J3®Jucd 



2&&JIZSJCD 



do <&£ QJoo 



Series 



Re mis 



JUloi 



JW'ot 



Mise en tube : dateet n° 



3- 



Lot calibrateurs {J-hCG 
Lot confrofes p-hCG 
Lot reactifs p-hCG 



?£l&iQJoo 



35 2&OSIJCD 




2&E& QMX) 



gl.ol.(X>.(D 1 Code blanc urinaire l£fc#- A- &&l- &bot. ^2 




Congelation eventuelle 
Decongelation 



Prise en charge de la q\ ~^j * 
mise en tube ' , ZtU-i Ob 



Vortex et centrifugation 



Lancement de ('analyse, 
stockage des lubes a 4°C 



Ao h & 



SLDiok Jo MO 



2wic& 



Destruction des tubes fyj^Qb Jt£ h CO 



Ao h £o 



Congel. 



CH-FR. 



Centri. % 



.Sans objet 



Refrig. & ou 



CH-FR. 



Sans objet 



zrn^ 



zni^ 



1R^ 



zsu 



Remarques 



[.'original de cet enregistremeni est a conserver dans le classeur C-Fiches suivNmm, une copie estfournkavecle 

dossier de la serie. 
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LABORATOIRE NATIONAL D£ DEPI STAGE DU DOPAGE 
143 avenue ROGER SALENGRO 
92290 CHATENAY MALABRY 
IDENTIFICATION APPAREIL: AXSYM 

RAPPORT ECH ANT I LLON 



.IDE: 178/07 995474 
IDP: 
Nom: 



Date: 21/07/06 



DOSAGE 



RESULT ATS UNITES INTERPRETATION DILUTION 



LIMITES 



BhCG 1-45 IU/L 

21/07/06 10:59 



UNDILUTED 0.00 - 12.00 



LH' 1-09 IU/L 

21/07/06 11:09 



UNDILUTED 0.00 - 40.00 



Date^/i^bi. .. 

Operateur AL.......... . ... .......... 

Resultats : G^Dans les normes 

D A verifier 
Remarques : ..................... 

•«i»»«".«».»»~«..«......«...««....„„, „,„„„„,„,„„ 



kS- 
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SECTION 2 
TECHNICAL PART 

2.2 Natural hormone screening 



i •• i 
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ENKEGISTREMENT 
(LISTE) 



Codification : L-SCREENING 
Date : 31/03/2006 

1/1 



SPECIMEN 



LISTE DES ESS AIS DE DEPISTAGE RAPIDE 



ASSURANCE QUAliTfe 
LNDD 



CODE de 
t'Essal 



ES02 



MATRICE 
analyst 



Urine 



ES02C 
ES03 



ES03B 



ES03C 
IES04 



Urine 



Urine 



Urine 



ES05 



Urine 



Urine 



Urine 



ES06 



ES07 



Urine 



Urine 



ABREGEdeia 

famUle 

recherchle 



ES08 



ES08B 



Urine 



Urine 



BBS 



INTITULE de PEssal 



EPH 



CD 



LCH 



Recherche par CG/SM de molecules basiques 
extractibles par SPE echangeuse de cations 
M&hode de semi-quantification de la Morphine 



MODE 
OPERATOtRE 

DE 
PREPARATION 



M-EX-02 



MODE 

OPERATOIRE 

D» ANALYSE 



Recherche et semi-quantification des ephedrines 



LCHQ 



ANABO 
(ouH) 



Recherche par CLHP/UV/SM de diur&iques et 

corticQSteroides __ _ 

Recherche par CLHP/SM multietage 
d'anabolisants . 



M-EX-02 



M-EX-03G 



M-AN-04 



M-AN-02C 



M-AN-32 



M-EX-03D 



Recherche par CLHP/SM d'anabolisants 



Recherche CG/SM de molecules a effet 
anabolisant et autres molecules extractibles par 
SPE apolaire avec semi-quantification des 
steroTdes endogenes et des molecules a seuil de 
positivite 



ANABO 
(ouMS2) 



IMM(ou 
Immunologie) 



M-EX-03D 



M-AN-31 



M-AN-31B 



M-EX-04 



Recherche CG/SM/SM de molecules a effet 
anabolisant 



EPO 



HESouHEA 



PS 



Dosage par immunofluorescence des hormones 
peptidiques LH et ft-hCG 



M-EX-04 



M-AN-06B 



M-AN-08 



Analyse par localisation et double] 
immunoblotting d' isoformes des erythropoietines 



M-EX-25 



M-AN-07B 



M-AN-08 



M-AN-43 



Recherche de lTiydroxyethylamidon par CG/SM M-EX-22 



Recherche de polysaccharides par colorimetrie | M-EX-50 



MAN35Sc 



M-AN-55 



ESS01 



ESS02 



Sang 



Sang 



HBOCs 



Transfusion 
sanguine (TS) 



Recherche d* Hemoglobin-Based Oxygen Carriers 
par electrophorese 



Recherche des transfusions sanguines homologues 
par cytometric en flux ■ 




N.B: Les codes des essais sont inscrits en gras lorsqu'ils sont dans la portee d'accreditation vaUde 




I Date de creation 



02/2006 



Motif 



03/2006 



- Le mode operatoire de preparation dans TES03 a change ce n'est 
plus le M-EX-03B mais le M-EX-03G Cf. E-INFO n°56. 

- Dans ITiSSOl le mode operatoire d'analyse n'est plus le M-AN-53. 
-AjoutdereSOSB. 

-Ajoutdel'ES02B. 

- Suppression de Tessai ES10 (Mesocarb par GC/MS) 



Date diffusion 



16/03/2006 



Modification de l t ESQ2B en ESQ2C 



Modification du Mode Operatoire d'analyse de YES04 (M-AN-06B 
aulieudeM-AN-06). 



17/03/2006 



31/03/2006 
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LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-EX-04 

Version :D 

Date :03/ll/2005 

1/3 



METHODE DE PREPARATION PES ALIOUOTES - DEPISTAGE RAPIDE ANABO 



Documents utilisis: M-P-03B, I-N-25, 1-M-01, 1-TRAC-OI. 

Remplirl'enregistrementE-TE-02J 
OPERATIONS MATERIEL 



<$& 



c#^ 



REACTBFS ET PRODUITS 



Prise d'essai = 2 mL 



Tubes 16x100 

Pipette 1-5 mL, cones de 5 mL 



Ajouter 100 uL de SIm02 



Pipette Eppendorf a deplacement positif Solution de 17amethyltestosterone 



Combitips 



Agiter au vortex I Vortex 



Ajuster a pH = 7 en agitant au vortex 



Ajouter lmL de tampon pH=6.5 



Agiter au vortex 



Ajouter une goutte de fi-glu 



Agiter au vortex 
Boucher les tubes 



Hydrolyser lh a 55°C 



Papier pH 0-14 
Vortex 

Dispensette 



Vortex 

Flacon compte goutte 

Vortex 
Bouchons 

Etuve 



Laisser rcfroidir a temperature ambiante | 



+ Androsterone D4-glucuronide + 
salbuD3(CH-FR,l) 



Flacons compte gouttes K2C03, 
CH3COOH 

Solution tampon pH 6.5 
(CH-FR-1) 



p-glu: ^-glucuronidase (CH-FR.1) 

ASSURANCE QUAUTE 
LNDD 



Ajouter 100 uL de tampon pH=l 1 



Pipette Eppendorf a deplacement positif Solution tampon pH 1 1 
Combitips 



Agiter au vortex 



Ajuster a pH = 9 en agitant au vortex 



Centrifuger 5 min 



Transvaser le surnageant 



Vortex 

Papier pH 7-14 
Vortex 

Centrifugueuse a 4000 tr/min 
Tubes a hemolyse 12,5x100 



Flacons compte gouttes K2C03, 
CH3COOH 



APPLICABLE le 



C 3 NOV. 2005 



Extraire par SPE selon la m&hode ANABO 
CfI-N-25etI-M-01 



GilsonASPECXL4 

Cartouches Bond Elut CI 8, 200mg/3mL 

Bouchons d'Stanchelte* 

Tubes a hemolyse 12,5x75 



USADA 0037 
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Codification : M-EX-04 
Version : D 
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METHODE DE PREPARATION PES ALIOUOTES - DEPISTAGE RAPIPE ANABO 



SI L'APPAREIL N'EST PAS PRET: 

BOUCHER ET STOCKER LES TUBES 

A+4°C 

(temps de conservation max : 3 jours) 



Evaporer jusqu'a sechage complet 
(de 20 a 30 min) 



Sous la hotte et a temperature ambiante 
Ajouter 50 uL de rSactif H 

etboucherles tubes 



Agiter au vortex 



Deliver 20 min a 60°C 



Conditionner en vials prealablement 
identifies selon I-TRAC-01 
En prelevant d'abord ~ 21 uL pour la MS2 
puis ~ 20 u-L pour les H 



SI L'APPAREIL N'EST PAS PRET: 

CONSERVER LES VIALS A 

TEMPERATURE AMBIANTE 

(temps de conservation max: 24 h) 



Bouchons pour tubes a hdmolyse 12,5x75 
CH-FR-1 



Bain a sec a 60 °C + Souffiettes 



Azote 



Seringue Solution de reactifH(CH-FR.l) 

Bouchons pour tubes a hemolyse 12,5x75 Cf M-P-03B 



1 Vortex 



Bain a sec 
Tubes ferm£s 

Vial polypropylene a insert 200 uL 
Capsule a sertir 




COKFIDEHTIEL 
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Codification : M-EX-04 
Version : D 
Date :03/ll/2005 
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METHODE DE PREPARATION PES ALIQUOTES - DEPISTAGE RAPIDE ANABO 




N° Version 



B 



D 



Motif 



rassemblement de M-EX-04, M-EX-04F, G et H, ne plus mettre dans le 
titre le critere "hydrolyse" .Aj outer ce critere ainsi que celui du reactif 
utilise dans le contenu du doc. 



Date 



17/03/2003 



- Ajout d'une -etape pour la preparation des echantillons lorsqu'ils 
doivent etre reprepares pour Salbutamo>500ng/ml 

- Precision sur 1'homogeneisation de l'echantillon (vortex) (E-INFO du 
17/03/04) 

- Ajout de l'etape de remplissage de la fiche de preparation E-TE-02J 
(action 7, audit 26) 

- L'evaporation des phases organiques se fait maintenant sous azote (E- 
INFO du 10/05/04) 

- Mode operatoire concemant uniquement les echantillons et non plus le 
recal et mix (creation de M-EXMDC-04). 



03/12/2004 



Note d'information N°38: si salbutamol >500ng/mL, ne plus remettre 

rechantillon.. 

Reajustement du temps de sechage : 20 a 30 min (sechage plus rapide 

avec l'azote qu'avec rair). 

Precision d'une etape : vortexer les tubes apres ajout du reactif H. 



03/11/2005 



SPECIMEN Wf/oar/ Q 
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MODE OPERATOIRE 



Codification : M-EXMIX-04 

Version : B 
Date :03/l 1/2005 
1/2 



METHODE DE PREP ARATION DU RECAL ET DU MIX - DEPISTAGE RAPIDE ANABO 



Documents ut'disis: I-N-25, 1-M-01, M-P-03B, I-TRAC-01. 

Remplir I'enregistremetit E-PMIX-04 
OPERATIONS MATERIEL 



RECALH | MTXMS2 




Prise d'essai - 

3 mL de tampon pH 

6,5 


Prise d'essai = 

2 mL de blanc urinaire 

+ 1 mL de tampon pH 

6,5 



Ajouter 50 uL de 
RecalH 


Ajouter 50 uL de Mix 
MS2 



Ajouter 100 uL de 
THC-M 



Agiter au vortex 



Ajouter 100 uL de SIm02 



Agiter au vortex 



Ajouter 100 uL de tampon pH=l 1 



Agiter au vortex 



Ajuster a pH - 9 en agitant au vortex 



Centrifuger 5 min 



Transvaser le surnageant 



Extraire par SPE selon la mlthode ANABO 
Cf I-N-25 etI-M-01 



Evaporer jusqu'a sechage complet 
(de 20 a 30 min) 



Sous la hotte et a temperature ambiante 
Ajouter 50 uL de reactif H et boucher les tubes 



Agiter au vortex 



Denver 20 min a 60°C 



Conditionner en vials prealablement identifies 
selon I-TRAC-01 



Tubes 16x100 
Pipette 1-5 mL 
C6nes 




REACTIFS ET PRODUITS 



Blanc urinaire < 5 jours (CH-FR.1) 
Solution tampon pH 6,5 (CH-FR.1) 



Seringues de 50 uL 
Seringues de 50 uL 

Vortex 

Pipette Eppendorf a deplacement 
positif et combitips 

Vortex 

Pipette Eppendorf a deplacement 
positif et combitips 

Vortex 

Papier pH7-14 
Vortex 

Centrifugueuse a 4000 tr/min 

Tubes a hemolyse 1 2,5x1 00 

Gilson ASPEC XL4, cartouches Bond 
Elut CI 8, 200mg/3mL, bouchons 
d'itancWitd , tubes a Wmolyse 12,5x75 

Bain a sec a 60 °C + SoufQettes 



Seringue 

Bouchons pour tubes 12,5x75 



Solution de RecalH (CH-FR.1) 
Solution de mix MS2 (CH-FR. 1) 

Solution de THC-M: STUP 32 
(CH-FR.1) 



Solution de 17a mSthyltestosterone 
+ Androst^rone D4-glucuronide + 
salbuD3 (CH-FR.1) 



Solution tampon pH 1 1 



Flacbns compte gouttes K2C03, 
CH3COOH 



'•^ANCEQUALITE 
LNDD 



Azote 

Solution de reactif H Cf M-P-03B 
(CH-FR.1) 



Vortex 

Bain a sec 
Tubes fennes 

Vial polypropylfene a insert 200 uL 
Capsule a sertir 
Pipette, cones 200 uL 



APPLICABLE le 



03 NOV. 2005 



LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-EXMIX-04 
Version : B 
Date -.03/11/2005 
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METHODE DE PREPARATION DU RECAL ET DU MIX - PEPISTAGE RAPIDE ANABO 




N° Version 



B 



Motif 



Creation du document. 



Reajustement du temps de sechage : 20 a 30 min (sechage a l'azote plus 
rapide qu'avec de rair). 

Precision d'une' etape : vortexer les echantillons apres avoir ajoute le 
reactifH. ■ 



Date 



03/12/2004 



03/11/2005 



IMI 




LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification : E-INFO 
Version : C 
Date: 09/07/2004 

1/1 



COMPLEMENT TRANSITOIRE D'UN DOCUMENT QUALITE 



Cet enregistrement n'esta utiliser que si la modification est URGENTE et majeure et/ou 
cons£quente et/ou applicable a plusieurs documents 



Reference(s) du(des document® qualite concerne(s): M_EXM\Y_ Ol^. 



Puree ^application de la modification : 
O TEMPORAIRE, date de debut d'application: date de fin d'application: 

tol DEFINITIVE (modification a apporter dans la prochaine version du(des)doc.concerae(s)) 



date de debut d'application:. ^.w./.'J/O 

Modification apportee: 



J Una, ck. Vjol. triataAaW jdu. V\bt V&b , akwl^ *. 
+ \</uSl Al MIX ks 

'i 03 




E*' 




aaNi 

5invno30Nvunssv 



; VISA DU RESPONSABLE TECHNIQUE: 



A 






Identification par un NTJMERO-.ifr.Q. 
et validation de cet enregistrement par 1' Assuran ce Qualite (tampon) 

L 'original de cet enregistrement est a archiver vivant an Departement Assurance Qualite 



US AD A. 0042 




Codification: E-TE-02J 

Version: B 
Date: 18/07/2006' 
1/1 



DEPISTAGE RAPIDE ANABO - FICHE DE SUIYI DES ALIQUOTES 



Mode operatoire d'extraction : | M-EX-04 
Date et n° de la mise en tube 



Z* lO^lcfc-^5) 



Version: P 
Code du CQ H: 



03.Se 



CO*, densfte et pH du BLU** : 






CodeduCQMS2: 



O^ 



£ 



n° Series 

ou Echantillons 







Identification du materiel utilise 




Codedu-SIm02: (jZ > / \ft~ 



CO* + 

paraphe 



^o 



Code du tampon pH 6.5: 



DLU***delaPglu:^jg 1o gj oC 
Etuven :,^ __ 



IS 



^o 



31 



5$) 



Code du tampon pH 1 1 : 



Gilsonn' 



€0 



at 




DLU *** dureactif H : Q^jo§ jo^ 
Bain a seen : /\ 



Mise en vial \\\£j@b 



'*& 



15 



* CO : Code Operateur - ** BLU : Blanc Urinaire - ***DLU : Date Limite dTJtilisation " 

a crc/Kver to le classeur C- Fiche de sum ANABO et une photocopie est a mettre dans le dossier de 
chaqueserie. - 



L 'original de cet enregistrement est t 




Codification: E-PMIX-04 
Version : C 
Date: 18/07/2006 
1/1 



Mode operatoire de preparation 



M-EXMDC-04 



Version : 



B 



Preparation n° : 
Code du REGAL H: 



J\ 



CO*, densite, pH du BLU** : 



^S2F 



aZ^W 



Code du MIX MS2 : 



J 



oHglS "fff* 



CodeduTHC-M: 



Code du tampon pH 6,5 : 



5TUfJ2-o^2>-X. 



ToGoQoG- s\s\ 



Operation 



AjoutduSIm02 J^ty .Jf\^Jp 



Mise a pH 9 



Extraction 2o\d~}0^ 



Derivation 



Mise en vial 



Date 



artpx* 



2\CA\fr 



i/bsxx- 



Heure de 
debut 



Heure de 
recuperation 



A^AS 




/f>feo 



^a 



%<>\ 







°fc"* 



Identification du materiel utilise 



Code du Sim 02 



CQMr 



Code du tampon pH 1 1 : 

n <;oAcf 



Gilson n° : 



CO*+ 

paraphe 



■ep- 



35 



40 



35 



$o 



DLU *** du riaodf H : O^lpglcfc. 
Bain a seen": A^\ 




c$ 



* CO : Code Operateur 

** BLU : Blanc Urinaire 

*** DLU : Date Limite dTTtilisation 



U original de cet enregistrement est a archiver dans le classeur C- PMDL 



TTOAHA AA/1 A 



INSTRUMENT CONTROL PARAMETERS 



GC MSD 



C:\MSDCHEM\1\METHODS\MAN06B_B.M 
ontrol Information 



Sample Inlet : GC 

Injection Source : GC/ALS 

Injection Location : ALS 

Use MS : Yes 



6890 GC METHOD 



170 'C (On) 
0.00 min 



Final time 
0.00 
4.67 



-EN 

Initial temp 
. Initial time 
: Ramps: 

# Rate Final temp 

1 . 3.00 230 

2 30.00 300 

3 O.O(Off) 
Post temp: 'C 
Post time: 0.00 min 
Run time: 27.00 min 



■RONT INLET (SPLIT/SPLITLESS) 

Mode: Split 

Initial temp: 280 'C (On) 

Pressure: 170.0 kPa (On) 

Split ratio: 10:1 

Split flow: 13.2 mL/min 

Total flow: 17.8 mL/min 
' Gas saver: Off 

Gas type: Helium 

"LUMN 1 

Capillary Column 
• Model Number: Agilent 19091Z-008 

Max temperature: 325 'C 
Nominal length: 17.0 m 
Nominal diameter: 200.00 um 
Nominal film thickness: 0.11 um 
Mode: constant .pressure 
■- Pressure: 170.0 kPa 

Nominal initial flow: 1,3 mL/min 

Average velocity: 59 cm/sec 

Inlet: Front Inlet 

Outlet: MSD 

Outlet pressure: vacuum 

-.'-VONT DETECTOR (NO DET) 

"GNAL 1 
"^ Data rate: 20 Hz 

Type: test plot 

Save Data: Off 

Zero: 0.0 (Off) 

Range : 

Fast Peaks: Off 
- Attenuation: 

JLUMN COMP 1 

(No Detectors Installed) 

iERMAL AUX 2 

rise: MSD Transfer Line Heater 



Maximum temp: 325 'C. 
Equilibration time: 0.50 min 



3ACK INLET (UNKNOWN) 



COLUMN 2 

(not installed) 



BACK DETECTOR (NO DET) 

SIGNAL 2 

Data rate: 20 Hz 
Type: test plot 
Save Data: Off 
Zero: 0.0 (Off) 
Range : 
Fast Peaks: Off 
Attenuation: 

COLUMN COMP 2 

(No Detectors Installed) 



ITS ADA 0045 



/ ^ 



Description: 

Initial temp: 300 'C (On) 

Initial time: 0.00 min 

# Rate Final temp Final time 

1 O.O(Off) 



POST RUN 

Post Time: 0.00 min 



:me table 

Time 



Specifier 



Parameter & Setpoint 



GC Injector 



Front Injector: 
Sample Washes 
Sample Pumps 
Injection Volume 
Syringe Size 
Prelnj Solvent A Washes 
Prelnj Solvent B Washes 
Postlnj Solvent A Washes 
Postlnj Solvent B Washes 
Viscosity Delay 
Plunger Speed 
Prelnjection Dwell 
Postln jection Dwell 



3 




2.00 


microliters 


10.0 


microliters 


3 




3 




3 




3 







seconds 


Fast 




0.00 


minutes 


0.00 


minutes 



•Back Injector: 
> parameters specified 

Column 1 Inventory Number : hp 
Column 2 Inventory Number : 



eneral Information 



MS ACQUISITION PARAMETERS 



jne File 
•:quistion Mode 



atune .u 
Scan/SIM 



'■ Information 



,-lvent Delay 






: 3.00 min 


A Absolute 






: False 


M Offset 






: 200 


•^suiting EM 


Volt 


age 


: 1964.7 



"law Scan Parameters] 



how Mass 
^'"igh Mass 
nreshold 
;' ample # 
"Sim Parameters] 



50.0 
800.0 
150 
1 



A/D Samples 



IOUP 1- 

oup ID 
^solution 
■'•ot 1 Ion 

ns/ Dwell In Group 



: 1 
: Low 












: 86.00 












( Mass, 


Dwell) 


( Mass, 


Dwell) 


( Mass, 


Dwell) 


( 71.00, 


10) 


( 86.00, 


10) 


(100.10, 


10) 


(178.10, 


10) 


(223.20, 


10) 


(266.20, 


10) 


(294.20, 


10) 


(295.20, 


10) 


(333.30, 


10) 


(348.30, 


10) 


(356.30, 


10) 


(369.30, 


10) 



/.J 







(371.30, 


10) 


(372.30, 


10) 


(377.30, 


1U) 






(392.30, 


10) 


(426.40, 


10) 


(440.40, 


10) 


': 




(441. 40, 


10) 










ROUP 2 
















roup ID 




: 2 












^solution 




: Low 












v' roup Start 


Time 


: 4.00 












' lot 1 Ion 
: ons/ Dwell 


In Group 


: 86.00 
( Mass, 


Dwell) 


( Mass, 


Dwell) 


( Mass, 


Dwe 1 1 } 






( 86.00, 


10) 


(178.10, 


10) 


(266.20, 


10) 






(300.30, 


10) 


(333.30, 


10) 


(335.30, 


10) 






(348.30, 


10) 


(369.30, 


10) 


(371.30, 


10) 






(372.30, 


10) 


(440.40, 


10) 


(441.40, 


10) 


'.HOOP 3 
















'"- ;: 'oup ID 




: 3 












: '" solution 




: Low 












''.-oup Start 


Time 


: 5.00 












- "'-ot 1 Ion 
ins/ Dwell 


In Group 


: 86.00 
( Mass, 


Dwell) 


( Mass, 


Dwell) 


( Mass, 


Dwell) 






( 72.00, 


10) 


( 86.00, 


10) 


( 98.00, 


10) 






(104.10, 


10) 


(175.10, 


10) 


(190.10, 


10) 






(200.20, 


10) 


(209.20, 


10) 


(217.20, 


10) 






(234.20, 


10) 


(266.20, 


10) 


(27.5.20, 


10) 


:, - 




(276.20, 


10) 


(291.20, 


10) 


(293.20, 


10) 






. (300.30,- 


10) 


(.308.30, 


10} 


(309.30, 


10) 






(335.30, 


10) 


(361.30, 


10) 


(410.40, 


10) 


:1 




(417.40, 


10) 


(432.40, 


10) 


(433.40, 


10) 


;' : 




(491.40, 


10) 


(505.50, 


10) 


(520.50, 


10) 


■■••'XOUP 4 
















j'coup ID 




: 4 












''^solution 




: Low 












"oup Start 


Time 


: 10.00 












;*-i-ot 1 Ion 
f- 'ns/ Dwell 


In Group 


: 86.00 
( Mass, 


Dwell) 


( Mass, 


Dwell) 


( Mass, 


Dwell) 






( 86.00, 


10) 


(143.10, 


10) 


(194.10, 


10) 






(235.20, 


10) 


(272.20, 


10) 


(358.30, 


10) 


; 




(362.30, 


10) 


(405.40, 


10) 


(417.40, 


10) 






(420.40, 


10) 


(422.40, 


10) 


(432.40, 


10) 






(436.40, 


10) 


(4 48.40, 


10) 


(491.40, 


10) 






(505.50, 


10) 


(520.50, 


10) 






'".-40UP 5 
















•ico up ID 




: 5 












^solution 




: Low 












! : "coup Start 


Time 


: 11.50 












: lot 1 Ion 




: 169.10 












i "ons/Dwell 


In Group 


( Mass, 


Dwell) 


( Mass, 


Dwell) 


.( Mass, 


Dwell) 






(169.10, 


10) 


(225.20, 


10) 


(241.20, 


10) 


j ; "_ 




(275.20, 


10) 


(315.30, 


10) 


(329.30, 


10) 






(341.30, 


10) 


(405.40, 


10) 


(417.40, 


10) 


* : • ^. 




(419.40, 


10) 


(420.40, 


10) 


(422.40, 


10) 


■ '•"! 




(431.40, 


10) 


(432.40, 


10) 


(433.40, 


10) 


t 




(434.40, 


10) 


(438.40, 


10) 


(446.40, 


10) 


,.-■• 




(448.40, 


10) 










i ->oop 6 
















■■' -oup ID 




: 6 












•^solution 




: Low 












;::oup Start 


Time 


: 13.00 












.;lot 1 Ion 




: 91.00 












ins/Dwell' 


In Group 


( Mass, 


Dwell) 


( Mass, 


Dwell) 


( Mass, 


Dwell) 


•r. 




( 91.00, 


10) 


(144.10, 


10) 


(169.10, 


10) 






(194.10, 


10) 


(209.20., 


10) 


(220.20, 


10) 






(225.20, 


10) 


(241.20, 


10) 


(270.20, 


10) 






(275.20, 


10) 


(310.30, 


10) 


(315.30, 


10) 






(326.30, 


10) 


(329.30, 


10) 


(341.30, 


10) 






(343.30, 


10) 


(345.30, 


10) 


(353.30, 


10) 






(393.30, 


10) 


(395.30, 


10) 


(405.40, 


. 10) 






i Ai i ah 


i m 


f 41 9.40. 


10) 


(431. 40, 


10) 



(432.40, 
(435.40, 
(448.40, 



10) (433.40, 
10} (443.40, 
10) (482.40, 



10) (434.40, 
10) (446.40, 
10) (485.40, 



10) 
10) 
10) 



"lOUP 7 
. : -oup I D 
"•'l-solution 

' v oup Start Time 

•'-tot 1 Ion 
; ->ns/ Dwell In Group 



: 7 

: Low 

: 14.00 

: 130.10 

( Mass, 

(129.10, 

(206.20, 

(220.20, 

(270.20, 

(322.30, 

(341.30, 

(353.30, 

(412.40, 

(417.40, 

(431.40, 

(434.40, 

(443.40, 

(448.40, 



Dwell) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 



( Mass, 
(130.10, 
(208.20, 
(221.20, 
(275.20, 
(326.30, 
(343.30, 
(360.30, 
(413.40, 
(428.40, 
(432.40, 
(435.40, 
(444.40, 
(452.40, 



Dwell) ( Mass, 

10) (194.10, 

10) (209.20, 

10) (234.20, 

10) (307.30, 

10) (339.30, 

10) (345.30, 



10) 


(368. 


30, 


10) 


(415 


40, 


10) 


(430 


40, 


10) 


(433 


40, 


10) 


(437 


70, 


10) 


(446 


40, 


10) 


(485 


40, 



Dwell) 
10) 
10) 
10) 
10). 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 



: : ?oup 8 

-oup ID 
"''•.solution 
s --'oup Start Time 
f'iot 1 Ion 
j : bns/Dwell In Group 



: 8 

: Low 

: 15.00 

: 130.10 

( Mass, 

(129.10, 

(157.10, 

(208.20, 

(284.20, 

(343.30, 

(417.40, 

(431.40, 

(446.40, 

(451.40, 

(468.40, 



Dwell) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 



( Mass, 
(130.10, 
(195.10, 
(234.20, 
(301.30, 
(360.30, 
(421.40, 
(432.40, 
(448.40, 
(452.40, 
(522.50, 



Dwell) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 



( Mass, 
(143.10, 
(206.20, 
(270.20, 
(331.30, 
(415.40, 
(430.40, 
(437.40, 
(449.40, 
(466.40, 



Dwell) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 



:ROUP 9 
~' ! -oup ID 
.'^solution 
' v lToup Start Time 
;" ! -ot 1 Ion 
K-.ns/ Dwell In Group 



: 9 

: Low 

: 16.50 

: 246.20 

( Mass, 

(246.20, 

(371.30, 

(431.40, 

(445.40, 

(460.40, 

(507.20, 



Dwell) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 



( Mass, 
(301.30, 
(393.30, 
(439.40, 
(446.40, 
(473.40, 
(522.50, 



Dwell) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 



( Mass, 
(355.30, 
(424.40, 
(441.40, 
(456.40, 
(488.40, 



Dwell) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 



!■■ *oup 10 

v >oup ID 
, ^solution 
! : roup Start Time 
-j ' Lot 1 Ion 

ons/ Dwell In Group 



--J-". 



-* *OUP 11 

; .-oup- ID 



: 10 
: Low 
: 17.40 
: 117.10 
( Mass, 
(117.10, 
(279.20, 
(319.30, 
(413.40, 
(456.40, 
(4 88.40, 
(503.50, 
(518.50, 



11 



Dwell) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 



( Mass, 
(205.20, 
(282.20, 
(355.30, 
(441.40', 
(460.40, 
(489.40, 
(504.50, 



Dwell) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 
10) 



( Mass, 
(267.20, 
(301.30, 
(371.30, 
(445.40, 
(473.40, 
(501.50, 
(516.50, 



Dwell) 
10) 
10) 
10) 
10} 
10) 
10) 
10) 



TTSADA 004S 



/.-> 



■ •roup Start Time 


: 18.50 












-?rlot 1 Ion 


: 143.10 












-;.pns/ Dwell In Group 


( Mass, 


Dwell) 


( Mass, 


Dwell) 


( Mass, 


Dwell) 




( 58.00, 


10) 


( 72.00, 


10) 


(143.10, 


10) 




(294.20, 


10) 


(307.30, 


10) 


(319.30, 


10) 




(335.30, 


10) 


(387.30, 


10) 


(393.30, 


10) 




(402.40, 


10) 


(405.40, 


10) 


(429.40, 


10) 




(430.40, 


10) 


(431.40, 


10) 


(433.40, 


10) 




(445.40, 


10) 


(454.40, 


10) 


(462.40, 


10) 




(469.40, 


10) 


(470.40, 


10} 


(503.50, 


10) 




(505.50, 


10) 


(507.50, 


10) 


(517.50, 


10) 




(518.50, 


10) 


(520.50, 


10) 


(522.50, 


10) 




(532.50, 


10) 


(552.50, 


10) 


(627.60, 


10) 


■ y.OUP 12 














, ; -:-;rOUp ID 


: 12 












....-/solution 


: Low 












• : '7oup Start Time 


: 20.00 












-iot 1 Ion 


: 143.10 












' -ons/Dweil In Group 


( Mass, 


Dwell) 


( Mass, 


Dwell) 


( Mass, 


Dwell) 


•'■'.'• 


( 58.00, 


10) 


{ 72.00, 


10) 


(143.10, 


10) 




(294.20, 


10) 


(301.30, 


10) 


(308.30, 


10) 




(322.30, 


10) 


(343.30, 


10) 


(349.30, 


10) 




(370.30, 


10) 


(383.30, 


10) 


(387.30, 


10) 




(393.30, 


10) 


(402.40, 


10) 


(403.40, 


10) 




(405.40, 


10) 


(422.40, 


10) 


(460.40, 


10) 




(462.40, 


10) 


(484.40, 


10) 


(489.40, 


10) 




(507.50, 


10) 


(512.50, 


10) 


(517.50, 


10) 




(519.50, 


10) 


(522.50, 


10) 


(532.50, 


10) 




(534.50, 


10) 


(536.50, 


10) 


(543.50, 


10) 




(545.50, 


10) 


(552.50, 


10) 


(558.50, 


10) 


;:: ; vOCJP 13 














i ; -'-3oup ID 


: 13 












? '.j.solution 


: Low 












j ; ; .'coup Start Time 


: 21.00 












i'i'i-ot 1 Ion 


: 58.00 












Sns/ Dwell In Group 


( Mass, 


Dwell) 


( Mass, 


Dwell) 


( Mass, 


Dwell) 




( 58.00, 


10) 


( 72.00, 


10) 


(143.10, 


10) 




(243.20, 


10) 


(301.30, 


10) 


(308.30, 


10) 




(315.30, 


10) 


(322.30, 


10) 


(334.30, 


10) 




(335.30, 


10) 


(349.30, 


10) 


(370.30, 


10) 




(383.30, 


10) 


(403.40, 


10) 


(424.40, 


10) 




(425.40, 


10) 


(440.40, 


10) 


(460.40, 


10) 


l"^ 


(462.40, 


10) 


(484.40, 


10) 


(489.40, 


10) 




(519.50, 


10) 


(534.50, 


10) 


(536.50, 


10) 


! * 


(543.50, 


10) 


(545.50, 


10) 


(548.50, 


10) 




(550.50, 


10) 


(552.50, 


10) 


(558.50, 


10) 


=.': ; ^oup 14 














;" : "oup ID 


: 14 












•""-./■solution 


: Low 












: roup Start Time 


: 21.50 












l-Ssot 1 Ion 


: 58.00 












;-" : '^ns/ Dwell In Group 


( Mass, 


Dwell) 


( Mass, 


Dwell) 


( Mass, 


Dwell) 


i 


( 58.00, 


10) 


( 72.00, 


10) 


( 86.00, 


10) 


: : 


(100.10, 


10) 


(143.10, 


10) 


(24 3.20, 


10) 


i; 


(308.30, 


10) 


(315.30, 


10) 


(334.30, 


10) 


I'-. 


(335.30, 


10) 


(424.40, 


10) 


(425.40, 


10) 




(440.40, 


10) 


(460.40, 


10) 


(489.40, 


10) 


It- 


(493.40, 


10) 


(548.50, 


10) 


(550.50, 


10) 


1: 


(636.60, 


10) 










■• : *OUP 15 














,;^OUp ID 


: 15 












^solution 


: Low 












-•coup Start Time 


: 22.30 












'■Lot 1 Ion 


: 254.20 












^ : i>ns/Dwell In Group 


( Mass, 


Dwell) 


( Mass, 


Dwell) 


( Mass, 


Dwell) 




( 86.00, 


10) 


(100.10, 


10) 


(254.20, 


10) 




(262.20, 


10) 


(368.30, 


10) 


(369.30, 


10) 



/ a en An 



1 o> 



(493.40, 


10) 


(506.50, 


10) 


(524.50, 


10) 


(527.50, 


10) 


(545.50, 


10) 


(554.50, 


10) 


(560.50, 


10) 


(572.50, 


10) 


(616.60, 


10) 


(632.60, 


10) 


(636.60, 


10) 







".zVSZones] 

; : .S Quad 
.-.5 Source 



150 C maximum 200 C 
230 C maximum 250 C 



END OF MS ACQUISITION PARAMETERS 



TUNE PARAMETERS, for SN: US10340332 



1 .-.EMISSION 

ENERGY 
'"• '^EPELLER 

■:: J. ON FOCUS 
■' -sSNTRANCE_LE 
...iiZMVOLTS 

•■•.kMUGAIN 

' £>muoffset 
:"! vi lament 

;,; ;'dc polarity 
.;entlensoffs 

'' :. massgain 
.'4assoffset 



34.610 

69.922 

34.814 

90.157 

9.500 

1764.706 

1829.000 

136.000 

2.000 

0.000 

17.318 

-179,000 

-12.000 



END OF TUNE PARAMETERS 



END OF INSTRUMENT CONTROL PARAMETERS 



C:\MSD1 8\JUILLET06\21 07\21 blu01 .D 

* 

Data File Path c:\msdi8\juilleto6\2107\ 
Data File Name 21blu01.D 
Operator m37p35 
Acq. Method File MAN06B_B.M 
Sample Name 2107 blu 2107 H1 
Misc Info 
Vial Number 3 
Instrument Name GC MSD 
Calibration Title Calibration des steroides endogenes 
Last Calibration Update Frl Jul 21 13:26:58 2006 
Fichierrecal utilise 21rcl03.D 



Dah:..aaiQ3-i0£..*. 

Operateur 



Jiffi.! 



C[] 
Resultats : 

Remarques 



HC[] 

Negatif 
A verifier 



[] 
[] 



# 
D 

2) 
3) 
4) 
5) 
6) 
7) 
8) 
9) 
10) 

11) 
12) 
13) 
14) 
15) 
16) 
17) 
18) 
19) 
20) 



Peak Type Ret Time 


Signal 


Name 


Target Response 


Amount 


Units 


*ISTD .17.00 


301.3 


Methyltestosterone 


1,788,970 


200 


ng/ml 


12.14 


438.4 


Andro -D4 glue 


453,060 


798 


ng/ml 


4.13 


372.3 


Salbutamol -D3 


1,030,764 


194 


ng/ml 


12.20 


434.4 


Androsterone 


3,875,172 


710 


ng/ml 


12.42 


434.4 


Etiocholanolone 


2,128,068 


381 


ng/ml 


0.00 


241.2 


5a3a diol 








ng/ml 


12.77 


241.2 


5b3a diol 


67,799 


23 


ng/ml 


0.00 


117.1 


Pregnanediol 








ng/ml 


0.00 


434.4 


DHT 








ng/ml 


13.65 


432.4 


DHEA 


50,289 


10 


ng/ml 


14.22 


432.4 


Epitestosterone 


115.169 


9 


ng/ml 


15.10 


432.4 


Testosterone 


118,839 


8 


ng/ml 


0.00 


371.3 


THC -M 





0. 


ng/ml 


0.00 


369.3 


Salbutamol 





-45 


ng/ml 


15.83 


522.5 


1 1 bOH Etiocholanolone 


223,951 


43 


ng/ml 


21.29 


548.5 


THS 


181,600 


14 


ng/ml 


22.04 


636.6 


THF 


4,385,482 


355 


ng/ml 


0.00 


632.6 


Cortisol 








ng/ml 


14.58 


343.3 


1 1 Ketoetiocholanonlone 


205,105 


49 


ng/ml 


10.15 


432.4 


3a-5C 


1,445 




ng/ml 





[Surface] 


[concentration] 


Valeurs conventionnelles 








de rejet 




Ad4qlu/Si*100 


25.3 ^ 




<19.1 


T/ET 


1.0 




Rapport 


>4 


Testosterone 




8.5 


Concentration 


>200 


Epitestosterone 




9.2 


Concentration 


>200 


Androsterone 




710 . 
381 ^ 


Concentration 


> 10000 


Etiocholanolone 




Concentration 


> 10000 


DHEA 




10 


Concentration 


>200. 


DHT 







Concentration 


>20 


Andro / Etio 


1.8 




Rapport 


>3 


5a3a / 5b3a diol 


0.0 




Rapport 


>2 


THC -M 




0.0 


Concentration 


>15 


Salb/Salb D3 * 100 





-45.0 


Concentration 


>75 


Cortisol /THS 




0.0 






THF /THS 




25.8 






11 bOH etio /THS 




3.1 


Pour info (R&D) 




THF 




355 






Sl/3a5c 


1237.8 









File : C : \MSD18\JUILLET06\2107\21blu01 .D\da 

Operator: m37p35 

Date Acquired: 21 Jul 06 3:36 pm 

Instrument: GC MSD 

Method File: MAN06B_B.M 

Sample Name: 2107 blu 2107 HI 

Misc Info: 

Vial Number : 3 



Abundance 

I 
i 

300000! 

i 

200000 
100000 

"ime-> 5.00 



TIC: 21falu01.D\datasim.ms 



Andro -D4 glue Methyl testosterone 

Abundancelon 438.40 (438.10 to Abundancelon 301.30 (301 .00 to 



^l r <vwl4. 



rfAk .",-A 



10.00 



8000 




12 


|38 


6000 








2000 




I 





^v 


/ l^ 




■ i 





40000 
30000 
20000 
10000 



16.994 



15.00 20.00 25.00 Time-> 11.50 



12.00 



Time-> 16.00 17.00 



5albutamol -D3 



Cortisol D4 



Andro -Etio di TMS Andro- Etio mono TMS 



Abundancelon 372.30 (372.00 Abundancelon 636.60 (636.30 Abundancelon 434.40 (434.10 Abundancelon 272.20 (271.90 



4.) 30 



40000 
30000 
20000 
10000 




600 



400 



200 



■U/U- 

."ime-> 4.00 4.50 



Time-> 22.50 






12.JI98 




80000 






60000 




12.423 

h 


40000 








20000 











/ 


\!\ 



800 
600 
400 
200 



Ion 362.30 (: 



62.00 



V»W 



We 



23.37 Time-> 12.00 



12.87 Time-> 10.00 



11.30 



"-a3a-5b3a Diol <^ 

:;i 5b < trait : IRMS Epitestosterone - Testosterone THC -M 

•bundancelon 241.20 (240.90 Abundancelon 432.40 (432.10 to 433.10): 21blu01.D\datasim.ms Abundancelon 371.30 (371.00 



12.f 



.F67 



1500 

1000 

500 



0|-< 
rime~> 12.30 

Cortisol 



14.218 



2000 



1000 




15f|00 



•. / v 




200 

150 

100 

50 




_rT i ' ' ■ ■ I ■ ■ ' ' I ' .' ' ' I • ' ' ' I ' ' ' ' I ' ' ' ' t ' ' 
13.17 T5me-> 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40 Time-> 17.00 



17.86 



THF 



THS 



11 BOH A/E 



Vbundancelon 632.60 (632.30 Abundancelon 636.60 (636.30 Abundancelon 548.50 (548.20 Abundancelon 522.50 (522.20 



4000 



2000 



300000 
200000 
100000 



'ime-> 22.50 



i 



Oh 




30000 
20000 
10000 



15J552 



15.833 



23.37 Time-> 21.50 



22.37 Time-> 21.00 
Page 1/16 



21.86 Time-> 15.30 



16.17 



File: C:\MSD18\JUILLET06\2107\21blu01.D\da 

Operator: m37p35 

Date Acquired: 21 Jul 06 3:36 pm 

.. Instrument: GC MSD 

. Method File: MAN06B_B.M 

Sample Name: 2107 blu 2107 HI 

Misc Info: 

Vial Number : 3 
;,HT DHEA Pregnanediol 

Abundancelon 434.40 (434.10 Abundancelon 432.40 (432.10 Abundancelon 117.10(116.80 



400 
300 ' 



200 L J 



100 



a i 



1500 

1000 

500 



0j ■ 
rime-> 14.00 



13.654 




15000 

10000 

5000 



17J595 



HKetoetiocholanolone 

Abundancelon 343.30 (343.00 

14|77 



4000 
3000 
2000 
1000 



14.86 Time->- 13.40 



14.10 Time-> 17.00 



~T 



LJi 



17.86 Time-> 14.00 



14.86 



3b Androstandione 4 Androstenedione Inhib derivation 
\bundancelon 432.40 (432.10 Abunda^lon 430.40 (430.10 Abundancelon 361.30 (361.00 

- 3000 



2000 



1000 



„J 



600 
400 
200 



Time-> 10.30 



Aj 



11.60 Time-> 14.00 





3a-5 Cyclo 
Abundancelon 432.40 (432.10 



600 



400 



200 



^J 



^MJ\^J 



15.30 Time-> 5.50 6.00 



'. * ■ ■ i ■ ' ' ' i 
Time-> 9.00 . 



Page 2/16 






C:\MSD18\juillet06\2107\21h08.D 
Data File Path C:\MSD18\juilletQ6\2107\ 

Data File Name 21h08.D 
Operator m37p35 
Acq. Method File MAN06B_B.M 
Sample Name 178/07 995474 H 
Misc Info 
Vial Number 11 
Instrument Name GC MSD . 
Calibration Title Calibration des steroides endogenes 
Last Calibration Update Fri Jul 21 13:26:58 2006 
Fichier recal utilise 21 rc!03.D 



Signal Name 

301.3 Methyltestosterone 

438.4 Andro -D4 glue 

372.3 Salbutamol -D3 

434.4 Androsterone 
434.4 Etiocholanolone 
241.2 5a3adioi 

241.2 5b3adiol 
117.1 Pregnanediol 
434.4 DHT 
432.4 DHEA 
432.4 Epitestosterone 

432.4 Testosterone 

371.3 THC-M 
369.3 Salbutamol 

522.5 1 1 bOH Etiocholanolone 

548.5 THS 

636.6 THF 
632.6 Cortisol 

343.3 11 Ketoetiocholanonlone 

432.4 3a-5C 



# 


Peak Type Ret Time 


1) 


*ISTD 17.09 


2) 


12.27 


3) 


4.22 


4) 


12.30 


5) 


12.52 


6) 


12.70 


7) 


12.88 


8) 


17.85 


9) 


0.00 


10) 


0.00 


11) 


14.30 


12) 


15.20 


13) 


0.00 


14) 


0.00 


15) 


0.00 


16) 


0.00 


17) 


0.00 


18) 


0.00 


19) 


14.68 


20) 


10.25 



Operateur : 



S 



C[] 
Resultats : 



HC[] 

Negatif 
A verifier 



[] 
ft 



Remarques:t v ....!...\C...i.'v L 



en 



Target Response Amount Units 

1,209,250 200 ng/mi 

62,604 163 ng/ml 

814,633 226 ng/ml 

846,467 230 ng/ml 

813,037 215 ng/ml 

197,002 96 ng/mi 

439,619 224 ng/ml 

10,142,344 1316 ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

116,467 14 ng/ml 

575,745 61 ng/ml 

ng/ml 

-45 ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

183,640 65 ng/ml 

23,035 ng/ml 



Ad4glu/Si*100 



T/ET 

Testosterone 

Epitestosterone 



Androsterone 

Etiocholanolone 

DHEA 



DHT 

Andro / Etio 
5a3a / 5b3a dioi 



THC -M 
Salb/SalbD3*100 



Cortisol /THS 

THF /THS 

11 bOH etio /THS 

THF 

Sl/3a5c 



[Surface] 



5.2 



4.9 



1.0 
0.4 



52.5 



[concentration] 



60.6 
13.7 



230 

215 





0.0 
-45.0 



#DIV/0! 

#DIV/0! 

#DlV/0! 





Valeurs conventionnelles 
de reiet 



Rapport 
Concentration 
Concentration 



Concentration 
Rapport 
Rapport 



Concentration 
Concentration 



< 19.1 



>4 
>200 
>200 



Concentration > 10000 
Concentration > 10000 
Concentration > 200 



Pour info (R&D) 



>20 
>3 
>2 



>15 

>75 



File: C:\MSD18\JUILLET06\2107\21h08.D\da 

'Operator: m37p35 

Date Acquired: 21 Jul 06 7:36 pm 

Instrument: GC MSD 

Method File: MAN06B_B.M 

Sample Name: 178/07 995474 H 

Misc Info: 

Vial Number : 11 



Xbundance 
3OOOOO0! 

2000000 

10000001 jj 



TIC: 21h08.D\datasim.ms 



Andro -D4 glue Methyltestosterone 

Abundancelon 438.40 (438.10 to Abundancelon 301.30 (301.00 to 



1500 



1000 



l^/f)^A. r ^J<U* v ,-> t >, ,\ ! ( ^ *AU . | r 




20000 



10000 



17.089 



.Tme-> " &00 " ' 10!00 ' ' islob ' ' 2o!o0 ' 2^00 Time-> 1150 12^0 T.me-> 16.00 17.00 

Salbutambl -D3 Cortisol D4 Andro-Etio di TMS Andro-Etio mono WS- 

Abundancelon 372.30 (372.00 Abundancelon 636.60 (636.30 ^^^100434 40(434.10 Abundancejon ™*ffi™ 

4.Jf20 i£.|j»wa^t J »,j 

80000 
60000 



15000 

10000 

5000 



3000 
2000 
1000 



i ^j 

01". •■T 




15000 

10000 

5000 



-1 : 1 r 



J 



40000 
20000 



-, me -> 4.00 4.50 Time-> 22.50 



23.37 Time-> 12.00 



12.87 Time-> 10 




a3a-5b3a Diol ^^ 

i 5b < trait : IRMS Epitestosterone - Testosterone THC -M 

Abundancelon 241.20 (240 ; 90 Abundance Ion 432.40 (432.10 to 433.10): 21h08.DUatasim.ms Abundancelon 371.30 (371.00 



10000! 



5000 1 



12.B81 



12.69 

ft 

A. I *,' I 



10000 



5000 




1000 



500 



W\ 




1— ur' ' ' ' i ■ ' ' ' I ' ' ' ' I ' ' ' ' I ' ' ' ' '■' ' ' ' ' ' ' ' ' ' ' ' _ ,-r„„ 

13.17 Time-> 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40 Time-> 17.00 



1me~> 12.30 
Cortisol 



bundancelon 632.60 (632.30 Abundancelon 636.60 



17.86 



THF 



300 
200 
100 



! id. II..! \\J 



3000 
2000 
1000 




THS 11 BOH A/E 

1 636.30 Abundancelon 548.50 (548.20 Abundancelon 522.50 (522.20 



2000 



NA^J 



1000 



lme-> 22.50 23^37 Time~> 21.50 22.37 Time-> 21.00 

Page 1/16 




21.86 Time-> 15.30 




16.17 



USADA 0055 



File: C:\MSD18\JUILLET06\2107\21h08.D\da 

'Operator : m37p35 

Date Acquired: 21 Jul 06 7:36 pm 

Instrument: GC MSD 

Method File: MAN06B_B.M 

'" Sample Name: 178/07 995474 H 
■ Misc Info : 

Vial Number : 11 

-JHT DHEA Pregnanediol 

.\bundancelon 434.40 (434.10 Abundancelon 432.40 (432.10 Abundancelon 117.10 (1 16.80 

1 17j85f 

80000 



600 



aA 



1000 



400 h| 
200 



1me-> 14.00 



\ 




14.87 Time-> 13.40 



60000 

40000 

20000 


14^10 Time-> 17.00 




HKetoetiocholanolone 
Abundancelon 343.30 (343.00 



4000 
3000 
2000 
1000 



14.685 



\J 



17.86 Time-> 14.00 



14.87 



.b Androstandione 4 Androstenedione Inhib derivation 
abundancelon 432.40 (432.10 Abundancelon 430.40 (430.10 Abundancelon 361,30 (361.00 



1500 



1000 



500 



nme-> 10.30 





11.60 Time-> 14.00 



3000000 



2000000 



100000® 



15.30 Time-> 




3a-5 Cyclo 
Abundancelon 432.40 (432.10 
9.J12 




Time-> 



9.00 



Page 2/16 



D:\msd1 9\juil07\2507\1 7807474.D 





Data File Path D:\msdi9\juii07\2507\ 


. 


Date : l^o.rtVpX 






Data File Name 17807474.D 


- 


Dperateur : .tO. 








Operator M45P35 
Acq. Method File MAN06B_B.M 




C[] 


HCM 






Sample Name 178/07 995474 H 
Misc Info 
Vial Number 2 




R6sultats : 


Negatif 
A verifier 


M 
[] 




Instrument Name MSD 19 




Remarques : 








Calibration Title Calibration des steroiaes snuuuviiv* 


— * 


i" 


Laj 


it Calibration Update Tue Jul 25 1 5:1 5:32 2006 
Fichier recal utilise 25rcl01 .D 

Peak Type Ret Time Signal Name 


.jUUAX&Cttr:..- 














# 


Target Response 


Amount 


Units 


D 
2) 

3) 
4) 
5) 
6) 
; ": 7) 
U 8) 
9) 
10) 
11) 
12) 
13) 

; i 14) 

15) 

, :. 16) 

: ! . 17) 

-■ ! 18) 

19) 

' i 20) 


*ISTD 17.14 301.3 


Methyltestosterone 


1,731.969 


100 


ng/ml. 


12.38 438.4 


Andro -D4 glue 


104.768 


170 


ng/mlj 


0.00 372.3 


Salbutamot -D3 








ng/ml! 


12.41 434.4 


Androsterone 


9,973,015 


1658 


ng/ml- 


12.64 434.4 

12.78 241.2 
12.94 241.2 

17.79 117.1 


Etiocholanolone 

5a3a diol 

5b3a diol 

Pregnanediol 


11.119,071 

524,770 

1,240.694 

19.393,646 


1639 
97 
227 
487 


ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 




0.00 434.4 


DHT 








ng/mh 


13.81 . 432.4 
14.35 432.4 


DHEA 
Epitestosterone 


151.077 
214,591 


21 
11 


ng/mlj 
ng/ml : 


15.23 432.4 
0.00 371.3 


Testosterone 
THC-M 


1,093,773 



50 



ng/ml 
ng/ml 


0.00 369.3 . 
15.98 522.5 
21.35 548.5 


Salbutamol 

1 1 bOH Etiocholanolone 

THS 




554,334 

1,376,986 


#DIV/0! 
130 
88 


ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 


22.11 636.6 


THF 


32,301,427 


2915 


ng/ml 


22.85 632.6 


Cortisol 


1,008,236 


143 


ng/ml 


14.73 343.3 


1 1 Ketoetiocholanonlone 


2,541.956 


309 


ng/ml 


0.00 241.2 


3a-5C 







ng/ml 






[Surface] 


[concentration] 


Valeurs conventionnelles 




.• ; 








de rejet 








Ad4alu/Si*100 


6.0 




<12.9 






T/ET 


5.1 




Rapport 


>4 






Testosterone 




49.7 


Concentration 


>200 






Epitesto 




11.1 


Concentration 


>200 






Androsterone 




1,658 


Concentration. 


> 10000 






Etiocholanolone 




1,639 


Concentration 


> 10000 




; ; 


DHEA 




20.6 


Concentration 


>200 




■"• 


DHT 




0.0 


Concentration 


>20 






Andro /Etio 


0.9 




Rapport 


>3 




i 


5a3a / 5b3a diol 


0.4 




Rapport 


>2 




L -J 


THC -M 




0.0 


Concentration 


>15 






Salb/Salb D3 * 100 


#DIV/0! 


#DIV/0! 


Concentration 


>75 






Cortisol /THS 




1.6 










THF/THS 




33.1 










11 bOH etio /THS 




1.5 


Pour info (R&D) 






/ 


THF 




2915 










Sl/3a5c 


#DIV/0! 









I 





. t-x a r\r»C7 



' F ile: D:\MSD19\JUIL07\2507\178O7474.D\da 

Operator: M45P35 

Date Acquired: 25 Jul 06 10:42 am 

Instrument: MSD 19 

Method File: MAN0 6B_B.M 

Sample Name: 178/07 995474 H 
Misc Info: 

Vial Number : 2 ■ _„ i 

Andro -D4 glue 



Methvl testosterone 



Abundance 
8000000 



6000000 
4000000 
2000000 



TIC: 17807474.D\datasim.ms 



Abundancelon 438.40 (438.10 to 439j Abundance Ion 301.30 (30UJO to 302: 
: 11.789 ••■ i • 



2000- 



1000 



0- 



J* 



oh 



Time~> 



5.00 



10.00 



15.00 



20.00 



25.00 j JTime-> 11.50 



12.00 



20000 j 



10000J 



!l m 



v'UiUJi- 



(Time-> 16.00 16.50 17.00 17.50 



Andro-Etio di TMS Andro-Etiojnono TM S 
Abl.ndan^ilo ^ZSO (3^2.00 to 3| Ab^dan^lon~636.60 (636.30 to 62 'Abundancelon 434.40 (434.10 to 43 



Salbutamol -D3 



Cortisol D4 



3.970 




Abundancelon 272.20 (271.90 to 2 
Iofc03$a530 (362.00 to 3i 



2000 



1000 



T.irne-->_ 

si 5b < trait : IRMS Epitestosterone - Testosterone 

AbundinceT on 241.20 (240.90 to 24 Abundance Ion 432.40 (432.10 to 433.10): 17807474.Dttgm.m8 



600000 



400000 



200000 



11.127 



lj).3<B^i^1tV'-293 



Time-> 



10.50 11.00 



THC -M 



30000 
20000- 
10000 
: 



12.£43 

l! 

it 
it 



12.779 



i 



2OO0O 

15000 

10000 

5000 



Time-> 



12.50 



13.00 



14.355 




rime->14!o^14l2o' 14.40 'u.'eOUlsO 15.00 1520 15.40 




Cortisol 



THF 



THS 



11 BOH A/E 



Abundancelon 632.60 (632.30 to 63 Abundancelon 636.60 (636.30 to 6c 



22.852 



60000 : 
40000 
20000 



Time-> 



23.00 



1500000 
1000000 



i j 500000 

i i 



0- 




Abundancelon 548.50 (548.20 to 54 'Abundancelon 522.50 (522.20 to 52 

Oi RitP innnn 15J584 



i Time-> 



22.00 



60000 
40000 
20000 



21.B48 



Of* 



J, 



Time-> 21.00 21.50 



40000 
30000 
20000 
10000 





15.980 



rime-> 15.50 



16.00 
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File: D:\MSD19\JUIL07\2507\17807474 . D\da 

Operator: M45P35 

Date Acquired: 25 Jul 06 10:42 am 

Instrument: MSD 19 

Method File: MAN0 6B_B.M 

Sample Name: 178/07 995474 H 
Misc Info: 

Vial Number : 2 

D HT DHEA P reqnahedxol 



1 1 Ke t o e t i o cholanolq n e 



Ab U nd3nceion43T4y(434T0to42 Abidance Ion 432.40 (432. 10 to 4'i Abundance ton 11 7. 10 (115.80 to 11 Abundancelon 343.30^.00^0 34 
14.724 13.808 ' 300OOO'. 



2000 



1000 





Time~> 14.00 



4000' 



2000I 



300000': 
! 

200000I 
100000 



I j 



14.50 



17.800 1 
17.686 



40000' 



20000 | 



|fime-> 13.50 



14.00 ! iTime-> 



17.50 



14.302 / 



• rrime-> 14.00 



14.50 



2000: 



1000 : 



11.273 
11.161 

I '! 
H 
I! ! ; ! 



4 Andro s tene dione Inhib derivation 
i dance l( 
4000! 



3a-5 Cyclo 



a^J^ot^ -3i£ss£emmis5n ms^^mo^m^ wsassEnsa^iot.*, 



Tirne-> 





i ; 




y 




Vj/V 


10.50 


11/J0 


11.50 




,timfi-> 14.00 14.50 15.00 



rime-> 5.50 



6.00 



4000 
3000 
2000 
1000 




8.827 



^ y \j\/\pl 



Time-> 



9.00 



9.50 
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TTC AFkA HfKQ 




C:\MSD1 8UUILLET06\21 07\21 rci03.D 

iata File Path c:\msdi8\juilleto6\2107\ 
Data File Name 21 rcl03.D 
Operator 
Acq. Method File MAN06B_B.M 
Sample Name 2107 rcl 028 2007 H1 
Misc Info 
Vial Number 1 
Instrument Name GC MSD 
Calibration Title Calibration des steroides endogenes 
Last Calibration Update Fri Jul 21 1 3:26:58 2006 
Fichierrecal utilise 21rcl03.D 



Date:.&li.l©.fe. 

Operateur : ...S~r:.. 

C[ ] 
Resultats : 



HC[] 

Negatif 
A verifier 



n 

[J 



Remarques : . 



D 

2) 
3) 
4) 
5) 
6) 
7) 
8) 

9) 
10) 

11) 
12) 
13) 
14) 
15) 
16) 
17) 
18) 
19) 
20) 



Peak Type Ret Time 


Signal 


Name 


Target Response 


Amount 


Units 




*ISTD 16.99 


301,3 


Methyltestosterone 


1,587,292 


200 


ng/ml 




12.21 


438.4 


Andro -D4 glue 


62,992 


125 


ng/ml 




4.08 


372.3 


Salbutamol -D3 


472,321 


100 


ng/ml 




12.22 


434.4 


Androsterone 


9,682,254 


2000 


ng/ml 




12.47 


434.4 


Etiocholanolone 


9,908,352 


2000 


ng/ml 


..-. 


12.61 


241.2 


5a3a diol 


268,022 


100 


ng/ml 




12.77 


241.2 


5b3adiol 


257,498 


100 


ng/ml 


- 


17.60 


117.1 


Pregnanediol 


4,046,186 


400 


ng/ml 




0.00 


434.4 


DHT 








ng/ml 




13.65 


432.4 


DHEA 


457,571 


100 


ng/ml 




14.22 


432.4 


Epitestosterone 


446,439 . 


40 


ng/ml 




15.10 


432.4 


Testosterone 


498,991 


40 


ng/ml 


T- 


17.36 


371.3 


THC-M 


49,013 


15 


ng/ml 


- 


4.10 


369.3 


Salbutamol 


443,177 


94 


ng/ml 


■II 


15.83 


522.5 


1 1 bOH Etiocholanolone 


923,980 


200 


ng/ml 


•':§ 


21.29 


548.5 


THS 


585,640 


50 


. ng/ml 


-if 


22.04 


636.6 


THF 


16,444,095 


1500 


ng/ml 


'^JM 


22.80 


632.6 


Cortisol 


473,452 


50 


ng/ml 




14.57 


343.3 


1 1 Ketoetiocholanonlone 


369,571 


100 


ng/ml 


0.00 


432.4 


3a-5C 







ng/ml 


.-.•a 





[Surface] 


[concentration] 


Vaieurs conventionnelles 








de rejet 




Ad4qlu/Si*100 


4.0 




< 19.1 


T/ET 


1.1 




Rapport 


>4 


Testosterone 




40.0 


Concentration 


>200 


Epitestosterone 




40.0 


Concentration 


>200 


Androsterone 




2,000 


Concentration 


> 10000 


Etiocholanolone 




2,000 


Concentration 


> 10000 


DHEA 




100 


Concentration 


>20O 


DHT 







Concentration 


>20 


Andro 7 Etio 


1.0 




Rapport 


>3 


5a3a / 5b3a diol 


1.0 




Rapport 


>2 


THC -M 




15.0 


Concentration 


>15 


Salb/Salb D3 * 100 


94 


93.9 


Concentration 


>75 


Cortisol /THS 




1.0 






THF / THS 




30.0 






11 bOH etio /THS 




4.0 


Pour info (R&D) 




THF 




1500 






Sl/3a5c 


#DIV/0! 









C:\MSDl8\JUILLET06\2107\21rcl03.D\da 



File: 

Operator : 

Date Acquired: 21 Jul 06 12:59 pm 

Instrument: GC MSD 

Method File: MAN06B_B.M 

Sample Name: 2107 rcl 028 2007 HI 

Misc Info: 

Vial Number : 1 



Abundance 
1000000 

500000! 



TIC: 21rcl03.D\datasim.ms 



Andro -D4 glue Methyltestosterone 

Abundanceton 438.40 (438.10 to Abundancslon 301 .30 (301.00 to 



'lme-> 



5.00 10.00 15.00 20.00 25.00 Time-> 11.50 12.00 



1000 



500 




30000 
20000 
10000 



16.&91 



Time-> 16.00 17.00 



■^albutamol -D3 Cortisol D4 Andro-Etio di TMS Andro- Etio mono TMS 

abundancelon 372.30 (372.00 Abundancelon 636.60 (636.30 Abundanceton 434.40 (434.10 Abundancelon 272.20(27^0 



20000 

15000 

10000 

5000 





4.C82 



1000 



500 



Time-> 



4.00 



4.50 Time-> 22.50 



23.37 Time-> 12.00 




12.87 Time-> 10.00 




11.30 



3a3a-5b3a Diol , 

•5i 5b < trait : IRMS Epitestosterone - Testosterone thc -m 

Xbundancelon 241 .20 (240.90 Abundancelon 432.40 (432.1 to 433.10): 21 rcl03 D\datasim.ms Abundanceton 371 .30 (371 .00 



8000 j 12|§£ 69 




10000 



5000 



Or' 
*ime-> 12.30 

Cortisol 



14.215 





1000 



500 



l/V. 



i I , i i i • ( " 
13!l7 Time-> . 14XK) ' Wio 1^40 14!60 14!80 15!oO 15.20 15.40 Time-> 17.00 



17.86 



THF 



THS 



11 BOH A/E 



.Xbundancelon 632.60 (632.30 Abundancelon 636.60 (636.30 Abundancelon 548.50 (548.20 Abun^ancelor .522.50 (522.20 



300001 



20000 
10000 



0^— 
r me-> 22.50 



1000000 



500000 



J-. 



22041 



30000 



20000 



10000 



23^37 Tlme->21!50 22.37 Time->21.00 

Page 1/16 



21.86 Time~> 15.30 




16.17 



TTPAAA f\r\£Z1 



C:\MSD18\JUILLET06\2107\21rcl03.D\da 



File: 

Operator : 

Date Acquired: 21 Jul 06 12:59 pin 

Instrument : GC MSD 

Method File: MAN06B_B.M 

Sample Name: 2107 rcl 028 2007 HI 

Misc Info: 

Vial Number : 1 



OHT 



DHEA 



Pregnanediol 



HKetoetiocholanolone 



bundancelon 434.40 (434.10 Abundancelon 432.40 (432.10 Abundancelon 117.10 (116.80 Abundancelon 343.30(343.00 



14124 



3000' 



2000 j 



1000 



14.217 



10000 



5000 



13J652 



lA 



Time~> 14.00 



JL 



14.86 Time-> 13.40 



■ — r 

14.10 Time-> 17.00 





17.86 Time-> 14.00 



14.86 



5b Androstandione 4 Androstenedione Inhib derivation 3a-5 Cyclo 
Abundancelon 432.40 (432.10 Abundancelon 430.40 (430.10 Abundancelon 361.30 (361.00 Abundancelon 432.40 (432.10 



11. 



)63 



1000 



500 



100 




nme-> 10.30 



.-,- 

11.60 Time-> 14.00 




300 



200 



100 



[^■^jM 



40 



20 



1 ' ' l ' 
15.30 Time-> 5.50 6.00 



1 ■ ■ ■ i ■ 
Time-> 9.00 



U 



I. i 
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a T-x A (\[\(V) 



LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-CC-11 
Version: B 
Date : 08/03/2006 
1/1 



VERIFICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CG/SM 

(screening et confirmation) 



Numero d'identification de l'appareil : Ho U A & 

Date: Jlftfok 



1 - Source d'ionisation 



MSD 



Polaris 



Autotune : Ion 69 ou 219 majoritaire 
Autotune : Abondancede l'ion 502 > 3% 
Repeller<35 
Ion time > 2 ins 



Observations : 



Oui Non 



X 




X 




X 









2 - Etanchel'te du svsteme 

MSD 18/69 ( H20), 28/69 (N2), 32/691,(02), 

44/69 (C02)< 10% 
Polaris . Air et eau : Intensity ion 19 < intensite ion 18 

Observations : 



Oui Non 



7 





! I 



3 - Sensibilite 



II 


Recal / Mix conforme 
TP conforme - Fichier : 
TP conforme - Fichier : 
TP conforme - Fichier : 

TD l T . . , T7T 1. J,,-] 


Oui 


Non 




Screening 


x 




I ! Conf 


i 




L| . 
















s 








' | 


IF cunluime — riuliiei: 
TP conforme— Fichier: 








-i 









Observations : 



Code operateur et paraphe : 5V <JD|jG&i5o^ 



Cet enregistrement est a archiver dans leclasseur C-MA-Ech de l'appareil 



4 



' 2107 rcl 028 2007 HI 



Abund&.on 422.40 (422 TO A h ?J^ ^ f ] Pr « Y^Ss ff™ 10 ^ vJHC - M 

100? 0(422.10 A b und^on254.20(253.90 AtunJ&J^lL^ ^ ]ft *« f J 

, H il 1Q ^ n 422.40 (422.10 Abunda/celon 371.30 (371.00 

50 W^. HA. ioo ° / 



VAv^/ 50 



'•" t >*' M^^uuv- 




rime~> 10.00 'in'o 7 -,- °^~ r . -,— nL 

—p-jHrf aajg^^ aaS^ss sv - - 

j / | , w>.w (405.10 Abundancefon 473.40 (473.10 

4001 



17.86 
40(488.10 




fepp a^jiS fe'fSs ajt 



200/ 



oh-.^ 



Time-> 10.00 10 '« 7 t- °r~ 

iu.a7 T7me~> 22.30 




22-74 Time~> 11.00 




11.87 T»me~> 17.00 




17.86 



Date 

Opera teur 
Resultats 



Reraarqu 



es 



J11& 



te 



Conforrae 
Non conforme 



n 



US AD A 0064 



Fri Jul 21 10:50:37 2006 
C : \ M .^CHEM\i\5973N\atune . u 

Mass 69.10 

Ab 402237 

Pw50 0.61 



5973N Autotune 



Instrument: GC MSD 



219.00 

353944 

0.60 



66 



i 
71 



502.10 

70474 

0.59 



Ion Pol 

Emission 

EIEnrgy 

Filament 

Repeller 
IonFcus 
EntLens 
EntOffs 



PFTBA 



POS MassGain 
MassOffs 
34.6 AmuGain 
69.9 AmuOffs 
2 Wid219 
DC Pol 
34.81 
90.2 HEDEnab 
9.5 EMVolts 
18.32 

Samples 
OPEN Averages 
Stepsize 



188 
-11 
1830 
135 
-0.038 
POS 

ON 
1718 



8 

3 

0.10 



Zones : 
MS Source 
MS Quad 



230 Foreline 
150 



72 



216 



221 



500 



505 



Scan: 10. 0o - 700.00 Samples: 8. Thresh: 100 Step: 10 
137 peaks Base: 6Q nn aK,iT^=„~,v. ->e>~,-,*,^ * 



100 



80 



60 



peaks Base: 69.00 Abundance: 387776 



! 40 



20 



*-l»-. 



,'' , ■ ' i. 



100 



200 



300 



400 



500 



■ I 
.600 



eHo ^™ ^i^ IsoMass Iso Abund Iso Ratio 

59.00 387776 100.00 70.00 4355 i n 

219.00 341120 87.97 220.00 14592 428 

502.00 67320 17.36 503.00 6523 I'M 



Mr/RIter ^HeckT-lU0~U.9b y^~3.6U .02-1.00% (JU2-0.18* N2/H2O-380 . 57* 
Column Flow: Front: 1.324 Back: ml/min. Interface Temp: 300 

Ramp Criteria:- 

Ion Focus Maximum 
Repeller Maximum 



90 volts using ion 502; 
35 volts using ion 219/ 



EM Gain 80957 
MassGain Values ©Samples: -187®3 -17902 -171®1 -i 57 ®0 -113®FS 



J 



TARGET MASS: 50 

Amu Offset: 135.0 
Entrance Lens Offset: 18.3 



69 

135.0 
18.3 



131 

135.0 
18.3 



219 

135.0 
18.3 



414 

135.0 
18.3 



502 



800 



135.0 135.0. 
18.3 18.3 



^«^r*. • ^ C; \ MSD18 \Juillet06\2107\21cCT01 D 
;>ate Squired : 21 Jul 06 3:06 pm "!"■»■•" 

Sample name : 2107 cq 028c 2107 HI 

VERIFICATION DU CONTROLE QUALITE ANABOLISANT 

- N (^Tr Ir^^ff p S r a e b ^f^ fl Closed -M 

^3003^^40(422,0 —.^^ "A™<U SLSL^U^o 

10000; jj : •■ f ] I .fl 

10000 



5000i 

oi 

rime«> 10.00 



i 2000 

'•W 0, 

10.87 Time-> 22.30 





1000 




^=,05,0,^ ZZSZhuo^ JSSg*,**,^,. JKsi»^^ 



oi 

:me—> 10.00 



5000 



r ,"' oh--; 

10.87 T?me--> 22.30 



10000 



22.74 Time-> 4.00 4.50 



^^420.40 (420,0 «,u„i„ce ton «. (56 oio SS,ce,„„44^0 .^O IfeaS 468.40 ,46^ 



T 



rime—> 10.00 





■•-i- 0, 

10.87 Time-> 22.30 





22.74 Time-> 4.00 



"e^sM p^MT, pSiKiu- 

*rzr 2a f* 2u ° "-&»"<"><»**> ^A™J ( L.oo 



500 



4.50 Time-> 15.50 




16.37 



100000J 

I 
50000I 



.Mi 





::me-> 3.20 3.40 Time-> 23 00 ri' fl 7 t- 

* ? und a „c el on294.20<293.90 ^anceton 506.50 „SS JSS^ 8f , 4 o°° 85 7 „ to 
:.: 40000J A I 200001 v<«.,uro 



20000 i 



1000 




10000 



ime-> 3.20 3.40 Time-> 23.00 2387 " TW-* 

■^SS tan285 f< 294 - 90 Abunda nce.on450.4p(450:?0 *" 



L i' 



4.00 



20000 



Hme-> 



3.20 



i r i- 
3.40 



Time~> 23.00 




23.87 



Date 

Opera teur 
Resultats 



Remarques 



• •■..■j^.y.ix..:::: 

Conf orme X/] 
Non conf orme 1 ] 

:::::Qi£ 



USADA 0066 



'?ile to ^-»-Ci\MSD18\juillet06\2107\21cqf01.D 

Oate Acquired : 21 Jul 06 8:06 pm 
•'ample name : 2107 cqf 028c 2107 HI 

? . VERIFICATION DU CONTR0LE QUALITE ANABOLISANT 

19 Norandrosterone 3 ' OH Stanozolol Salbutamol Clostebal -M 

?re &<\ Abs [ ] Pre [o£ Abs [ } Pre p<| Abs [ ] Pre [<*Abs [ ] 

\bundancelon 422.40 (422.10 Abundancelon 254.20 (253.90 Abundance ton 369.30 (369.00 Abundancefbn 451 .40 (451 .1 



10000 
5000 



X- 



4000 



2000 




10000 



1000 



500 



W-r 



U 



Time-> 10.00 10:87 Time-> 22.30 22.74 Time-> 4.00 4.50 Time-> 15.50 16 37 

Abundancelon 405.40 (405.10 Abundancelon 545.50 (545.20 Abundancelon 86.00 (85.70 to Abundance Ion 466.40 (466.10 



500 




5000 




10000 



W-> 10.00 10.87 r»me->22:30 22.74 Time-> 4.00 4.50 Time-> 15.50 16 37 

v.bundancelon 420.40 (420.10 Abundancelon 560.50 (560.20 Abundancelon 440.40 (440.10 Abundancelon 468.40 (46&10 



1 I ' v> ' I ' 
4.00 4.50 




500 



A A 



w 



>*Ime-> 10.00 

Sthamivan 

i?re [ (V Abs [ ] 




1000 



10.87 Time-> 22.30 



22.74 Time-> 




WAl^J 1 



400 
200 




4.00 



4.50 Time-> 15.50 



16.37 



Buprenorphine 
Pre [^Abs g&(j 



Salbutamol D3 
Pre (>4 Abs [ ] 



^ b T0 d a 000l'° n 223 - 20 / 222 - 90 Abundancelon 554.50 (554JZ0 Abundancelon 372.30 (372.00 



50000 



.lme-> . 3.20 



V 
3.40 




20000 



1 — ' — r 

23.87 Time-> 



Time-> 23.00 23.87 Tlme-> 4 00 

\5undancelon 294.20^(293.90 Abundancelon 506.50 (506.20 Abundancelon 86.00 (85.70 to 



20000 



■ I 



1000 



10000 



T<- r "' >\ ■■ ■ ■ 

•ime-> 3.20 3.40 Time-> 23.00 23.87 Time-> 

abundancelon 295.20 (294.90 Abundancelon 450.40 (450.10 

1000 



-> • ■ i(K , 



4.00 



20000 



0' #-r f-r-l-V-T^- 



500 



.ime~> 3.20 3.40 Time-> 23.00 




23.87 



i ; 

i 



~j 



Date 

Operateur 

Resultats 



Remarques 



SZl 



M*-. 



Conforme [SO 
Non conforme {'] 



■QvC'- 




T TO AF\A t\r\/-^ 




Echantillon 

Produitsuspecte: {_ ^Testosterone 

Plage dafaondance ToleranceCG 

> 50% ,, ™ 0/ , . ._ Tolerance CL 

25-50% ^50%™ «S ^1«(— «*) 

<25% +/ s „;7 re ^> +/- 25% (en re I at if) 




ieS "fr"*"" s °°' <*'«"<!« par rapport a la reference 

Concordance des tr • 

Oui 

Concordance des trr • 

Oui 

Concordance globale des abondances relatives : Qui 

Paraphe et code operateur : \ P j^ 



tZS3 



Non 
Non 
Non 



v-c*r \ 




A confirmer : 
Paraphe du responsable 
Observations : 



■£ 



i-artie a remplir par le responsablT 



Non 



<* enregistremen, est a arcbiver dans le dossier de la sen. ( si 



pas de confirmation) on dans le dossier de confirm 



ation 



LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification : E-FSR-01 

Version : G 

Date 22/03/2005 



HCH K U.ANA L YS E /R R StU A l UK H, CT ,r. gP ,, u , KCU/SM ,'^ ntTf , T7 a 



Echantillon : 
Produit suspecte: 



178/07 995474 



Testosterone 



Tol^ce iitaie W F tr it iTtn- en i^ 

Tolerances internes sur les abondaoces relatives en intrajour - 

Plage d'abondance Tolerance CO ' Tolerance CL 

25 it/ ! " »? J" rcMf > + /- <5% (en absolu ) 

< 5 25 ./ +A50%(enrelatif) +/- 25% (en relatif ) 




Les tolerances sont calculees par rapport a la reference 

Concordance des tr : 

Concordance des trr : 

Concordance globale des abondances relatives 

Paraphe et code operateur : 



Oui 
Oui 
Oui 



r~Bri 



Non 
Non 
Non 



r^q 



\g<£ 



Aconfirmer : 
Paraphe du responsabie 
Observations : 



£ 



Partie a rempiir par le responsabie 

oui r&n 



Non 



C «-*~^^^^^ 



• "1 

I 



SECTION2 
I TECHNICAL PART 

■ ] 2.3 Second analysis for confirmation of T/E 

ratio 



...j 



-J. 



u 
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Codification : L-CONF-01 
Date : 09/06/2006 

1/3 



pCQ\MEM LISTE DES CONFIRMATIONS REALISEES AU LABORATOIRE ASSU ^ CE Q UAL/Ti \ 



• Produits continues 


Essai 


Instructions 


Mod op extraction 


Mod op analyse 


Type d'analyse 


1 Stimulants(*) 


EG08 


I-CONF-08 


M-EX-01B 


M-AN-02 


GC/Quad (SCAN) 


Memylamph&amine 


EC09F 


I-CONF-09F 


M-EX-02D 


M-AN-42 


GC/Quad (SCAN) 


1 Formes LetDde 
'= rAmph^tamine et de la 
Methyiamphetamine 


EC57 


I-CONF-57 


M-EX-57 


M-AN-57 


GC/Quad (SCAN) 


1 Amines (*) primaires par 
: CS2 


ECU 


I-CONF-11 


M-EX-05 


M-AN-12 


GC/Quad (SCAN) 


Amines (*) primaires par 
1 CS2 


ECU A 


I-CONF-11A 


M-EX-05A 


M-AN-12B 


GC/Quad (SCAN) 


{ Amines (*) primaires par 
■if CS2 


EC11B 


I-CONF-11B 


M-EX-05B 


M-AN-12B 


GC/Quad (SCAN) 


J Surveillance AMA : Cafeine 




I-CONF-12C 


M-EX-06 


M-AN-02B 


GC/Quad (SCAN) 


Quali eph&lrines 


EC13A 


I-CONF-13A 


M-EX-08A 


M-AN-14 


GC/Quad (SCAN) 


1 Quanti ephedrines 


EC13B 


I-CONF-13B 


M-EX-08B 


M-AN-15 


GC/Quad (SIM) 


y. Quanti Norephedrines 


EC13C 


I-CONF-13C 


M-EX-08A 


M-AN-16 


GC/Quad (SIM) 


1 Surveillance AMA: 
1 Ephedriges _ 


EC13D 


I-CONF-13D 


M.EX-08A 


M-AN-14 


GC/Quad (SCAN) 



Betabloquants (*) 



Betabloquants (*)par MBA 



Betabloquants (*) par MBA 
(sans hydrolyse) 



AtgRQloij 



W&9 



EC14A 



EC14B 



T43GHP3ffl" 



I-CONF-14A 



I-CONF-14B 



kQQWzSm 



mM^&zb 



M-EX-09 



M-EX-09 



MrEXr^ 



M-AN-10 



M-AN-17 



M-AN-17 



M-AN-56 



GO(3ual?SO^sf) 



GC/Quad (SCAN) 



GC/Quad (SCAN) 



JaSM§3ESI 




Stup^5aijis(*) 



Etilefiine 



Etilefrine 



Hydromorphone 



THC-M 



Cocaine -M 



Quali morphine 



Quanti morphine 



Semi quanti Morphine : 
surveiUance ministere 



EC09A 



EC09C 



EC09E 



EC09D 



EC25 



EC26 



EC27A 



EC27B 



I-OTNF- 



I-CQNF-09C 



I-CONF-09E 



I-CONF-09D 



I-CONF-25 



I-CONF-26 



I-CONF-27A 



I-CONF-27B 



I-CONF-27C 



ffiffiW 



M-EX-02D 



M-EX-02B 



M-EX-02E 



M-EX-18 



M-EX-19 



M-EX-20 



M-EX-20 



M-EX-20 



M-AN-10 



M-AN-10 



M-AN-34B 



M-AN-10 



M-AN-28 



M-AN-29 



M-AN-30A 



M-AN-30B 



M-AN-30A 



GC/Quad (SCAN) 



GC/Quad (SCAN) 
GC/Trappe(MS2) 



GC/Quad (SCAN) 



GC/Quad (SIM) 



GC/Quad (SCAN) 



GC/Quad (SCAN) 



GC/Quad (SIM) 



GC/Quad (SCAN) 




Anabolisants ■(* ) SPE a bas 

seuil 



Anabolisants (*) SPE 
(sans hydrolyse) 



Anabolisants (*) SPE 
(sans hydrolyse) a bas seuil 



Anabolisants (*) Hexane 
I Clenbuterol 



■EC10E 



EC10B 



EC10F 



EC19 
EC18D 



I-CONF-10E 



I-CONF-10B 



I-CONF-10F 



I-CONF-19D 
I-CONF-18D 



M-EX-04D 



M-EX-04D 



M-EX-04D 



M-EX-14 
M-EX-13B 



M-AN-07B 



M-AN-11 



M-AN-07B 



M-AN-11 
M-AN-20C 



(K^m(mM\ 



GC/Trappe (MS2) 



GC/Quad (SCAN) 



GC/Trappe (MS2) 



GC/Quad (SCAN) 



GC/Tr appe (MS3) 
US AD A 0071 £S 



LNDD o>A 




ENREGISTREMENT 
(LISTE) 



Codification : L-CONF-01 
Date : 09/06/2006 

2/3 



ip 



ECM^ 



ISTE DES CONFIRMATIONS REALISEES AU LABORATOIRE 



1 . . 












Epimethendiol 
1 17Epimethandienone 
' 6betaOHmethandienone 
iMethyltestosterone M1,M2 


EC19C 


I-CONF-19C 


M-EX*04E 


M-AN-21E 


GC/Trappe (SCAN) 


i Epioxandrolone, 
Oxandrolone, Turinabol-M 


EC20 


I-CONF-20 


M-EX-14E 


M-AN-11 


GC/Quad (SCAN) 


3'OH Stanozolol 
| ( SI=25ng/mL) 


EC21B 


I-CONF-21B 


M-EX-13B 


M-AN-22B 


GC/Trappe(MS2) 


Zeranol et Taleranol 
• (a et P Zearalanol) 


EC39B 


I-CONF-39B 


M-EX-39 


M-AN-39 


HPLC/MS3 ESI 


JQuali 19Nor(SI=100ng/mL) 


EC23A 


I-CONF-23A 


M-EX-14 


M-AN-ll 


GC/Quad (SCAN) 


iQuali 19Nor(SI=25ng/mL) 


EC23B 


I-CONF-23B 


M-EX-14 


M-AN-24B 


GC/Trappe (MS2) 


j Stabilitel9Nor 




I-CONF-23E 


M-EX-14D 


MAN25B 


GC/Quad (SCAN) 


Quanti 19Nor 
(SI=100ng/mL) 


EC23C 


I-CONF-23C 


M-EX-14 


M-AN-25 


GC/Quad (SIM) 


Quanti 19Nor (SI=25ng/mL) 


EC23D 


I-CONF-23D 


M-EX-14 


M-AN-25 


GC/Quad (SIM) 


' | Semi Quanti T/E 
T' 


EC24D 


I-CONF-24D 


M-EX-04B 


M-AN-27 


GC/Quad (SIM) 


J (5-Trenbolone 


EC22 


I-CONF-22 


M-EX-17 


M-AN-23 


HPLC/MS2APCI 


Anabolisants * LCMS 


EC22A 


I-CONF-22A 


M-EX-03D 


M-AN-47 


HPLC/MS2ESI 


| J Anabolisants * LCMS 


EC22B 


I-CONF-22B 


M-EX-03D 


M-AN-47 


HPLC/MS3 ESI 


•'■■; Analyse C12/C13 des 
i metabolites de ia testosterone 

1 .sw.-afe-wr.-, :■:-.:. -Jify, ...;,■ . ' ..,'■•;.:.;■ ■- ■ ■■■-■■■. .. 


EC31 


I-CONF-31 


M-EX-24 


M-AN-52 
■MrA&AX. 


GC/MS (SCAN) 

GQfcmws 



] ' Tel^iitaliie' 


WHBF 


vmwMK 


~""WBSB$K' 


M-AN-^9 


'mt$ffit$&ffl) 


; Reproterol, Fenoterol 


EC34 


I-CONF-34 


M-EX-34 


M-AN-11 


GC/Quad (SCAN) 


Salbutamol 


EC18B 


I-CONF-18B 


M-EX-13A 


M-AN-19 


GC/Quad (SCAN) 


Salbutamol en MS2 


EC18E 


I-CONF-18E 


M-EX-13A 


M-AN-59 


GC/TTappe (MS2) 


r Quanti Salbutamol 
1. . >5Q0ngfoL 


EC18G 


I-CONF-18G 


M-EX-13A 


M-AN-19C 


GC/Quad (SIM) 




Triamterene 


'fit*' 


td3KM0 


WEXr46 


M-AN-40 


<M(^(SC&t*) 


[ Diuretiques * 


EC28A 


I-CONF-28A 


M-EX-03C 


M-AN-33 


HPLC/MS2ESI 


■'■ Diuretiques* 


EC28B 


I-CONF^28B 


M-EX-03C 


M-AN-33 


HPLC/MS3ESI 


Thiazides 


EC36A 


I-CONF-36A 


M-EX-36 


M-AN-33 


HPLC/MS2 ESI 


Amiloride 


EC33A 


I-CONF-33A 


M-EX-02A 


M-AN-46 


HPLC/MS2 ESI 
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SP 



EC\W^ 



ISTE DES CONFIRMATIONS REALISEES AU LABORATOIRE 



Exemestane 


EC37 


I-CONF-37 


M-EX-27 


M-AN-11 


Ge/^^'(scM) 


Tamoxifene-M, 
Clomiphdne-M 


EC35 


I-CONF-35 


M-EX-35 


M-AN-11 


GC/Quad(SCAN) 



"'^SB3S^S8^ r '['''^WSSKWSSSWi '■' We^-29 



Glucocorticoi'des 



EC32B I-CONF-32B 



M-EX-29 



M-AN-45 



M-AN-45 



HPLC/MS2ESI 



HPLC/MS3 ESI 



; * : Terme generique, pour connaitre le detail des molecules conceraees consulter I'instruction I-CONF- 
correspondante 



CONFiDENIIEL 



Date de creation 



Motif 



Date diffusion 



Creation du document. 



29/09/2003 



B 



Ajout colonne des Essais + Mises a jour (I-CONF-19D, I-CONF- 
19C) 



05/04/2004 



changement ^identification des essais de confirmation 
ajout des conf LC, IRMS, HES, immuno et EPO 



27/09/2004 



D 



Ajout de la confirmation qualitative reproterol, fenoterol 

Ajout de la confimation quali / semi quantitative de la morphine ( 

surveillance ministere) 

Modification de certains modes operatoires d'analyses suite a la 

suppression du saturn 2004 

Ajout de la confirmation du Ciomiphene-M et du Tamoxifene 

Ajout de la confirmation de l'alpha et beta trenbolone par LCMS3 



14/02/2005 



Recodification des essais EC09, EC28, EC32, EC22 



07/02/2006 



Ajout de la conf quali GC/MS2 du Salbutamol 
Ajout de la Conf LC/MS3 pour les metabolites du zearanalol 
Ajout de la conf CG /SM des formes L et D de ramphetamine et de 
la Methylamphetamine 
1 Ajout de la confirmation generate en GC/MS2 des anabolisants 



09/06/2006 
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METHODE DE PREPARATION - CONFIRMATION DE LA TESTOSTERONE ET DE 

L'EPITESTOSTERONE 



Documents cites : E-TE-03A, M-P-05, I-EX-11, M-P-03B, I-TRAC-03A 

Attention : les temps d'hydrolyse et de derivation doivent imperativement etre respectes. 
RempHr la fiche de preparation E-TE-03A 



Designation 


Lavage a Tether 
etapes en gris clair 


Hydrolyse 
etapes en trait epais 


Extraction - evaporation 

-derivation 
etapes en trait normal 


Blanc urinaire 


* 




* 


References 


* 




* 


Aliquote echantiilon 


* 


* 


* 


Aliquote echantiilon sans 


hydrolyse 






* 


Cq urinaire 






* 



Operations 




Prise d'essai = 2 mL 



Ajouter 50uL de SI 



Materiel 

Tube a vis (13*100) 

Pipette Biohit l-5mL, cone 

Dispensette 
Rolling 

Centrifiigeuse 4000tr/min 

Pipette Pasteur 
Poire de prelevement 




Bain a sec 



Becher 



Reactifs et produits 

Diethylether(S06) 

APPLICABLE fe 
I DEC. 2005 



MkFIDBfflB. 



SPECIMEN 



Azote 



ASSURANCE QUALITY 
LNDD 



Tube echantiilon Gilson (12.5* 100) 
Pipette Biohit l-5mL, cone 

Pipette a poussee positive 
Cone eppendorf 



1 7aMethyltestosterone 
(SD-)a4mg/L 



US ADA 0074 
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METHODE DE PREPARATION - CONFIRMATION DE LA TESTOSTERONE ET DE 

L'EPITESTOSTERONE ___ 



Ajouter la (ou les ) substance(s) 
recherchee(s) dans le test de 
performance et les references 



AjusterapH=7 



Ajouter ImL de tampon pH = 6.5 



Agiter 



Ajouter une goutte de betaglu dans Y 
aliquote echantillon a hydrolyser 



L 



Boucher et agiter 1 sec 



Pipette a poussee positive 
Cone eppendorf 



Papier pH 0-14 
Vortex 

Pipette Biohit l-5mL, cone 



Vortex 
Compte gouttes 

Vortex 



| Hydrolyser 60 min a 55°C j Etuve 



Centrifuger 5 min 



Extraire sur SPE GILSON 
selon I-EX-11 (application anabo) 



Transvaser les eluats 



Evaporer environ 30 min J 



Deriver en tube ferme 
20 min a 60°C avec 50tiL de reactif H 



Conditionner en vial plastique 

prealablement identifies selon I- 

TRAC-03A 



Centrifugeuse 4000tr/min 

Giison 

Cartouche SPE CI 8 

Tube recueil Giison (12.5* 100) 

Tube avis (13*100) 

Bain a sec a 60°C, soufflettes 

Bain a sec a 60°C 
Seringue Hamilton lOOuL 

Vial plastique 



SPECIMEN 



Flacon compte gouttes 
K2C03 et CH3COOH 

Tampon pH=6.5 a +4°C 
(cfM-P-05) 



betaglucuronidase 
+4°C(b-glu) 




n 



Azote 

Reactif H2 (cf 
03B) 



M-P- 
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METHODE DE PREPARATION - CONFIRMATION DE LA TESTOSTERONE ET DE 

L'EPITESTOSTERONE 




N° Version 



B 



D 



Motif 



Creation du document. 



Revision biennale + 

- 1'evaporation des phases organiques se fait maintenant sous azote (E- 

MFO du 10/05/04) 

ajout de I-CONF-24D et I-CONF-24E 



Suppression de I-CONF-24E 

Ajout des consignes concemant le cq urinaire 



Date 



15/09/2003 



10/09/2004 



18/04/2005 



Ajout d'un synthese pour clarifier les differentes etapes que doit subir le 
cq, le blanc urinaire l'aliquote echantillon ... - 



01/12/2005 



^%to 




SPECIMEN 
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EXTRACTION LIQUIDE/SOLIPE : METHODE ANABO 

Documents cites :I-M-01, 1-N-35 



Materiel utilise : ASPEC XL4 

Methode : Anabo 

Duree d'extraction pour une ligne de 4 tubes : environ 23 rain 

Type de cartouches utilisees : Bond Ehit C18 200 mg 3 mL 



1. Disposition des solvants 

Reservoirs : Eau ultrapure 

Voie A : Methanol -** 

VoieB:Hexane &^ Hfc Uhlo^oS 

Voie C : Tert-butyU methyls ©*yde (TBME) 

Voie D : Melange Eau/Methanol (90/10 v/v) 

2. Preparation des solvants 



^ 



■fc> 



^ 



^ 



<* 



#^ 



v 



Melange Eau/Methanol (90/10 v/v) : 

- Prelever 100 mL de methanol a Taide d'une eprouvette. 

- Les transvaser dans une Hole jaugee de 1L de categorie A. 

- Completer avec de i'eau ultrapure jusqu'au trait de jauge. 

- Boucher et agiter manuellement. , 

- Conserver ce melange dans une bouteille fermee et identifie^yec le contenu, la date de preparation et le 

code op du preparateur. ^< 

3. T,ancement de la sequence d'analvse 



Effectuer les primes et les purges selon I-M-01. 
Lancer i'extraction selon I-N-35. 

4. Resume de la methode d'extraction 



SPECIMEN 




Etape 


Solvant/Fluide 


Volume / Temps 


Debit (mL/min) 


Rin9age aiguille 


Eau ultrapure 






Conditionnement cartouche 


Methanol 


2mL 


4 


Conditionnement cartouche 


Eau ultrapure 


2mL 


8 


Depot de rechantillon 


Echantillon 


3,5 mL 


2 


Rin9age cartouche 


Melange Eau/Methanol 


2mL 


4 


Sechage 


Azote 


3 min 




Rincage cartouche 


Hexane 


3mL 


6 


Sechage 


Azote 


2min 




Elution 


TBME 


4mL 


4 

■ : 



USADA 0077 
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EXTRACTION LIQUIDE/SOLIDE ; METHODE ANABO 




N° Version 



Motif 



Creation du document. 



Date 



14/02/2005 



SPECIMEN 




USADA 0078 



3£ 



LNDD 



ENREGISTREMENT 



vcasiuu , 

iDate: 



13/09/2005 



CTCHEDESIJmDESAUQIJOTESP OTOIACONFIR MATION/CONTRE^SRTISEENGC 



Echantillon: .| |3flfctf ^^1 Mode opemtoire d'extmction 



Date 



ggio^oe 



3%y\Oj 



Appareil 



pHmet n° >f 



Refract n° 9^ 



Datede mise a rambiant de i'echantillon I &OCrfQo 
Prise d'essai PE : 




Temperature en °C 

89,3 



(\GsouP) 



Heure demise a Tambiant: . j lU^CiD 



. >S u OO 1 Paraphe: TO* 



Vol eau ajoute ( en mL) 




MiseapH ggjCffcb 



Hydrolyse 



,^3Eflo6 



Extraction 



Stockage 



Evaporation 



Derivation 



JeHdS 



936*fcJfl u $S 



gtticfcfe 



J6*lS 



9UcHo6 



9^85 



%*P(L 



Je**ao 



Evaporation 



Reprise 



Stockage 



JPP6 



Code tampon ;*TVQcftC&-- OR" 
Dlu enzyme : SPdSOb "" 
Etuven :^ 



*ia 



Dlu NH40H : P b Q\\£en -oCU^cu . 

R£*^: +0<due_;>«2ciaTPolfc£U .^ 

Gilsonn : nm jWln.'Pfr ^ pPo/^r4-2 (oSblzPcb 



Lieu 



tol»9S 



Je^ 



Bain a sec n°:cM. 



Derivation 1 

Bain a sec n° : **Xo 

Mfere-eade 

Ged*€>u dlu du reactif 1 :C©cBo£> 

Derivation 2 

Bain a sec n° : 

Dlu reactif 2 : 



JVCU 



ra 



_^5zJ h ¥ 



UL 



Bain a sec n° 



Lieu : 



ret 



dlu : date Iimitc d'utilisation. 



Get enregistrement est d. archiver dans le dossier de confirmation 



USADA 0079 



^3 



n 
i J 

n 

D 



Q 







H 



Method Information For: D:\MSDCHEM\1\METH0DS\MAN27.M 
Method Sections To Run: 

(X) Save Copy of Method With Data 

{ ) Pre-Run Cmd/Macro = 

(X) Data Acquisition 

(X) Data Analysis 

( ) Post -Run Cmd/Macro = 

^Quantification du rapport Testosterone /Epitestosterone MSD20 injection 
en split 

END OF TOPLEVEL PARAMETERS 



INSTRUMENT CONTROL PARAMETERS 



Sample Inlet: GC 
Injection Source: GC ALS 
Mass Spectrometer: Enabled 



6890 GC METHOD 



D 



u 



il 



160 'C (On) 
0.00 min 



OVEN 

Initial temp: 
Initial time: 
Ramps : 

# Rate Final temp 

1 4.00 255 

2 30.00 300 

3 0.0 (Off) 
Post temp : ' C 
Post time: 0.00 min 
Run time: 28.00 min 



FRONT INLET (UNKNOWN) 
Mode: Split 

Initial temp: 280 'C (On) 
Pressure: 175.0 kPa (On) 
Split ratio: 12.1:1 
Split flow: 11.7 mL/min 
Total flow: 15.2 mL/min 
Gas saver: Off 
Gas type: Helium 



Maximum temp: 325 'C 
Equilibration time: 0.50 min 



Final time 
0.00 
2.75 



BACK INLET () 



COLUMN 1 
Method: MAN27.M 



COLUMN 2 



Mon Jul 24 17:17:53 2006 



Page : 1 
US AD A 0080 "^4 



HP-1, ,0.2mm * 25m * O.llum 

Max temperature: 350 'C 

Nominal length: 25.0 m 

Nominal diameter: 200.00 urn 

Nominal film thickness: 0.11 urn 

Mode : constant pressure 

Pressure: 175.0 kPa 

Nominal initial flow: 1.0 mL/min 

Average velocity: 41 cm/ sec 

Inlet : Front Inlet 

Outlet: MSD 

Outlet pressure: vacuum 

FRONT DETECTOR (NO DET) 

SIGNAL 1 

Data rate: 20 Hz 
Type: test plot 
Save Data: Off 
Zero: 0.0 (Off) 
Range : 
Fast Peaks: Off 
Attenuation: 



BACK DETECTOR (NO DET) 

SIGNAL 2 

Data rate: 20 Hz 
Type: test plot 
Save Data: Off 
Zero: 0.0 (Off) 
Range : 
Fast Peaks: Off 
At t enua t i on : 



COLUMN COMP 1 

(No Detectors Installed) 



COLUMN COMP 2 

(No Detectors Installed) 



THERMAL AUX 2 

Use: MSD Transfer Line Heater 
Description: Interface 
Initial temp: 280 *C (On) 
Initial time: 0.00 min 

# Rate Final temp Final time 
1 0.0 (Off) 



POST RUN 

Post Time: 0.00 min 



TIME TABLE 
Time 



Specifier 



Parameter & Setpoint 



7673 Injector 



Front Injector: 
Sample Washes 
Sample Pumps 
Injection Volume 
Syringe Size 

Post In j Solvent A Washes 
: Post In j Solvent B Washes 
Viscosity Delay 
Plunger Speed 
Prelnjection Dwell 
Postlnjection Dwell 

Back Injector: 
No parameters specified 













2.0 


microliters 


10.0 


microliters 


3 




3 







seconds 


Fast 




0.00 


minutes 


0.00 


minutes 



MS ACQUISITION PARAMETERS 



Method: MAN27.M 



Mon Jul 24 17:17:53 2006 



Page : 2 
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Tune File 
Acquistion Mode 



MS Information 



[MSZones] 

MS Quad 
MS Source 



atune . u 
SIM 



Solvent Delay 




2.50 min 


EM Absolute : 
EM Offset : 
Resulting EM Voltage 


False 

400 

1752.9 


[Sim Parameters] 




GROUP 1 
Group ID 
Resolution 
Plot 1 Ion 
Ions /Dwell In 


Group 


: 1 
. Low 
: 301.3 
[ Mass, 



( Mass, Dwell) ( Mass, Dwell) ( Mass, Dwell) 



( 209.3, 
( 341.3, 
( 432.4, 



50) ( 301J3, 
50) ( 417.3, 
50) ( 446.4, 



50) ( 327.3, 50) 
50) ( 431.3, 50) 
50) ( 522.5, 50) 



150 C • maximum 200 C 
23 C maximum 250 C 



END OF MS ACQUISITION PARAMETERS 



END OF INSTRUMENT CONTROL PARAMETERS 



DATA ANALYSIS PARAMETERS 



Method Name: D:\MSD.CHEM\l\METHODS\MAN27.M 



Percent Report Settings 



Sort By: Signal 

Output Destination 
Screen : No 
Printer: Yes 

Method: MAN27.M 



Mon Jul 24 17:17:53 2006 



Page : 3 
US ADA 0082 TLCZ 



Integration Events: Autblntegrate 
Generate Report During Run Method: No 
Signal Correlation Window: 0.020 

Quantitative Report Settings 



Report Type: Summary 

Output Destination 
Screen: Yes 
Printer: No 
File: No 

Generate Report During Run Method: No 



Quantification T/E (3 points) 

Calibration Last Updated: Mon Jul 24 17:15:46 2006 



Reference Window: 2.00 Minutes 
Non-Reference Window: 1.00 Minutes 
Correlation Window: 0.10 minutes 
Default Multiplier: 1.00 
Default Sample Concentration: 0.00 

Compound Information 



1) 17methyl testosterone (ISTD TR) 

Ret. Time 20.94 min. , Extract & Integrate from 20.44 to 21.44 min, 

Lvl ID Cone (ng/ml) Response 

1 100.000 5915926 

2 100.000 4981326 

3 100.000 5130998 

ISTD cone: 100.000 ng/ml 
Curve Fit : Linear 



2) epitestosterone ( ) 

Ret. Time 18.52 min. , Extract & Integrate from 18.02 to 19.02 min, 

Lvl ID Cone (ng/ml) Response 

1 5.000 234336 

2 30.000 1211449 

3 60.000 2929592 



Curve Fit: Linear, forced through origin 



Method: MAN27.M Mon Jul 24 17:17:53 2006 Page:4 
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Operator: 28 
Data Path: D:\Msd20\juil06\2407\ 
Pre-Seq Cmd: 
Post-Seq Cmd: 



Method Sections To Run 
(X) Full Method 
( ) Reprocessing Only 



On A Barcode Mismatch 
(X) Inject Anyway 
( ) Don't Inject 



Line Type 



Vial DataFile Method Sample Name 



.y 

r 



tH 



1 Sample 

2 Sample 

3 Sample 

4 Sample 

5 Sample 

6 Sample 

7 Sample 

8 Sample 

9 Sample 

10 Sample 

11 Sample 
12 



1 R0 . MAN27 itms 

2 TP1TE MAN27 tp te2 
1 Rl MAN27 itms 

3 BLU1TE MAN27 blu te 

4 17807474 MAN27 178/07 995474 te 
1 R2 MAN27 itms 

5 BLUR1TE MAN27 blute 

6 REF1TE MAN27 blu t30 e5 

7 REF2TE MAN27 blu tl80 e30 

8 REF3TE MAN27 blu t3 60 e60 

9 CQ1TE MAN27 cq te 001 



u 







Q' 



Sequence 
^emarques- 



verify p ar ^••• ,,, " " 



L 



Last Modified: Mon Jul 24 11:20:55 2006 



Paae t 1 
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H - DATA ANALYSIS PARAMETERS 

1 ! 

H 
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o 
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r 

u 



u 



Method Name: D:\MSDCHEM\l\METHODS\MAN27.M 



Percent Report Settings 



■P 

L| 
L| 

T) 

■L) Signal Correlation Window: 0.020 



Sort By: Signal 

Output Destination 
Screen: No 
Printer: Yes 
File: No 



Integration Events: Autolntegrate 
Generate Report During Run Method: No 



Qualitative Report Settings 

Peak Location of Unknown: Apex 

Library to Search Minimum Quality 
DEMO . L 

Integration Events: Autolntegrate. 

Report Type: Summary 

Output Destination 
Screen: No 
Printer: Yes 
File: No 

Generate Report During Run Method: No 



Quantitative Report Settings 

Report Type: Summary 

Output Destination 
Screen: Yes 
Printer: No 
File: No 

Generate Report During Run Method: No 

Method: MAN27.M Man Jul 24 17:15:54 2006 Page : 1 
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Quantification T/E (3 points) 

Calibration Last Updated: Mon Jul 24 17:15:46 2006 



Reference Window: 2.00 Minutes 
Non-Reference Window: 1.00 Minutes 
Correlation Window: 0.10 minutes 
Default Multiplier: 1.00 
Default Sample Concentration: 0.00 



Compound Information 



1) 17methyl testosterone (ISTD TR) 

Ret. Time 20.94 min., Extract & Integrate from 20.44 to 21.44 min, 

Signal Rel Resp. Pet. Unc.(rel) Integration 
Tgt 301.30 man27.e 

Lvl ID Cone (ng/ml) Response 

1 100.000 5915926 

2 100.000 4981326 

3 100.000 5130998 

Qualifier Peak Analysis ON ISTD cone: 100.000 ng/ml 
Curve Fit: Linear 



2) epitestosterone ( ) 

Ret. Time 18.52 min., Extract & Integrate from 18.02 to 19.02 min, 

Signal Rel Resp. Pet. Unc. (rel) Integration 
Tgt 432.40 man27.e 

Lvl. ID Cone (ng/ml) Response 

1 5.000 234336 

.2 30.000 1211449*. 

3 60.000 2929592- 

Qualifier Peak Analysis ON 

Curve Fit: Linear, forced through origin 



3) testosterone ( ) 

Ret. Time .19.32- min., Extract & Integrate from 18.82 to 19.82 min. 

Signal Rel Resp. Pet. Unc. (rel) Integration 
Tgt 432.40 man27.e 

Lvl ID Cone (ng/ml) Response 

1 30.000 1557516 ' 

2 180.000 7052377- 

3 360.000 17023691 

Qualifier Peak Analysis ON 

Method: MAN2 7. M Mon Jul 24 17:15:54 2006 Page:2 
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END OF DATA ANALYSIS PARAMETERS 
Moil Jul 24 17:15:54 2006 
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n 



testosterone . 
Response Ratio 








d/ 


3- 






2.5- 






2- 


/ 




1.5- 


. / D 




1- 






0.5- 






n 






\l ■ — T— I "■ ' '1 1' -"l 1 1 I.I | 1 1 1 

1 2 

Amount Ratio 


.3 


Resp Ratio = 8.95e-001 * Amt 
Coef of Det (r A 2) = 0.992 Curve Fit: 


Linear/ (0,0) 



Method Name: D:\MSDCHEM\l\METH0DS\MAN27.M 

Calibration Table Last Updated: Mon Jul 24 17:15:46 2006 



u 



u 
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■n 

L..i 



,-i 



Li 

r 1 
i 

I 



U 

n 

LI 



Response Ratio 



0.5- 



0.4- 



0.3- 



0.2- 



0.1- 



epitestosterone 



-I 1 — ■■ [ 1 1 r 

0.4 0.6 



Amount Ratio 



Resp Ratio = 9.23e-001 * Amt 
Coef of Det (r A 2) = 0.993 Curve Fit: Linear/(0,0) 



Method Name: D:\MSDCHEM\l\METHODS\MAN27.M 

Calibration Table Last Updated: Mon Jul .24 17:15:46 2006 



LJ 
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£o 



P: 



_t. 



uperacor: za 

Date Acquired: 24 Jul 2006 12:57 

Instrument: MSD 20 

Method File: MAN27 

Sample Name : blu te 

Misc Info: 

Vial Number : 3 



■Li 



u 






U 



u 



Analyse quantitative : Testosterone/Epitestosterone 



Abundance 
400000 

300000 

200000 

100000 



TIC: BLU1TE.D 



U— JL-jULs-^. 



X !■ ■; l» ft ** »■*»■ 



- A A 



n^, ^-~^ 



rime-> 5.00 



if — i r J ii — i — i — J — i — i — ' — ' — I — ' — ' ' r " 

10.00 15.00 20.00 



Epitestosterone-Testosterone 




SI :METHYL TESTOSTERONE . 

Ion 301.30 (301 .00 to 302.00): BLU1TE.D 
'93 



Abundance 
120000 
100000 
80000 
60000 
40000 
20000 

rime-> 



2d 



ii 



\ 21.46 

f ■' ' ' ' ' '■ ■ I ' ' ' ' P 



20.50 21 .00 2150 22.00 22.50 



Epitesto-Testo-llbetaOH A et E 



Abundance 
3500 


Ion 432.40 (432.10 to 433.1 0): BLU1TE.D 
Ion 522.50 (522.20 to 52320): BLU1TE.D 


2 f 


r' 


3000 




I 




2500 


18.41 






2000 




I 






1500 




. 






1000 
500 




18.97 l\\ /V^ 9 - 83 20-26 


J 


\ 








Time-> 18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 




1 
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uperacui. : ^o 

Date Acquired: 24 Jul 2006 14:30 

Instrument: MSD 20 

Method File: MAN27 

Sample Name: blute 

Misc Info: 

Vial Number : 5 



r 

L. 



0- 



I 

u 



D 



Analyse quantitative : Testosterone/Epitestosterone 



Abundance 
500000 
400000 
300000 
200000 
100000 



Si 



Time-> 5.00 



TIC: BLUR1TE.D 



JLjL<AJu-juAkJL 



^£=£i^fc2pii^ 



^Al^^sJM^. — ^~J 



10.00 



15.00 



20.00 



SI : METHYLTESTOSTERONE 



Abundance Ion 301 .30 (301 .00 to 30Z00): BLUR1 TE.D 



150000 



100000 



50000 



);05 



20.37 



mzMLzwm 



I [ I I I I t 1 ■ I I ' I I ' ' ' I ' ' '• ' I 
Time-> 20.50 21.00 21.50 22.00 22.50 I 




D 
D 
D 



Epitestosterone-Testosterone 



Abundance Ion 432.40 (432.10 to 433.10): BLUR1TED 

6000 

5000 

4000 

3000 

2000 

1000 






Epitesto-Testo-llbetaOH A et E 

Abundance Ion 432.40 (432.10 to 433.10): BLUR1TE.D 

Ion 522.50 (522:20 to 523.20): BLUR1TE.D 



i i i i I i i i i I ' ' ' ' I ' ' ' ' I ' ' ' ' I ' ' - ' I 
Time-> 18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 



6000 
5000 
4000 
3000 
2000 
1000 





Time-> 



■ i | i i i i | i i i i | i ' ■ ' i ' ■ ■ ' l ' ' ' L I 
18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 
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LI 
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Data File Path 
Data File Name 
Operator 
Date Acquired 
Acq. Method File 
Sample Name 
Vial Number 
Calibration Title 



D:\MSD20VJUIL06\2407\ 

17807474.D 

28 

7/24/200613:28 

MAN27 

178/07 995474 te 

4 

Quantification T/E (3 points) 



Last Calibration Update Mon Jul 24 17:1 5:46 2006 



# Peak Type Ret Time 

1) *ISTD 20.98 

2) 18.56 

3) 19.36 



Calcul du rapport T/E 

Surface Concentration 
11.4 11.8 



Signal 
301.3 
432.4 
432.4 



Name Target Response Amount Units 

17methyltestosterone 6399496 100.00 ng/ml 

epitestosterone 307234 5.20 ng/ml 

testosterone 3513238 61.37 ng/ml 



n. 



D 







Page 1 of 1 



D:\MSDchem\Custrpt\MAN27.CRT 



7/24/2006 5:17 PM 
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Operator: 28 

Date Acquired: 24 Jul 2006 13:28 

Instrument: MSD 20 

Method File: MAN27 

Sample Name: 178/07 995474 te 

Misc Info: 

Vial Number : 4 



Analyse quantitative :Testosterone/Epi testosterone 



Abundance 
3000000 



2500000 
2000000 
1500000 
1000000 
500000 



TIC:17807474.D 



A 



Time-> 5.00 




r=i ■ i | 1 ' r— i 1 1 1 i > | i 

10.00 15.00 20.00 



Epitestosterone-Testosterone 

Abundance Ion 432.40 (43210 to 433.10): 17807474.D 

•jd3fi 
100000 



80000 

60000 

40000 

20000 


Fime-> 



20.05 




18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 



SI : METHYLTESTQSTERONE 



Abundance Ion 301 .30 (301 .00 to 302.00): 1 7807474.D 



150000 



100000 



50000 



2C.98 



21.21 



20.48 



22.01 



22.56 



WWqM ^34535^1^ 



68 



I i i i i I i i i i I ' ' ■ ■ i ' ' ■ ' I ' ■ ' ' 
Time-> 20.50 21.00 21:50 22.00 22.50 



Epitesto-Testo-llbetaOH A et E 

Abundance Ion 43Z40 (432.10 to 433.10): 17807474.D 

Ion 522.50 (522.20 to1S^SQ20): 1 7807474.D 

19.36 




Time-> 



18.50 19.00 19-50 20.00 20.50 



J 
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Operator: 28 

Date Acquired: 24 Jul 2006 15:01 

Instrument: MSD 20 

Method File: MAN27 

Sample Name: blu t30 e5 

Misc Info: 

Vial Number : 6 



LJ 



Analyse quantitative : Testosterone/Epitestosterone 



n 
U 







Abundance 
500000 

400000 

300000 

200000 

100000 



L/J 



TIC: REF1TE.D 



i </u f^iT|i^ *-?~Y i j — t — i — i — i — | — i — i — ' ' 



Time-> 5.00 



10.00 



15.00 20.00 



SI : METHYLTBSTOSTERONE 



Abundance Ion 301 .30 (301.00 to 302.00): REF1TE.D 

20l94 




r 

ij 






D 





Epitestosterone-Testosterone 

Abundance Ion 432.40 (432.10 to 433.10): REF1TE.D 

ite 



40000 



30000 



20000 



10000 



rime-> 







18.97 I \ t ^.8i20.-gBp3Q720.66 



*"! 



18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 



Epitesto-Testo-llbetaOH A et E 

Abundance Ion 432.40 (432.10 to 433. 10): REF1TE.D 

Ion 522.50 (522.SJQ3& 523.20): REF1TE.D 



40000 



30000 



20000 



10000 



18.53 



18.9(3 4 33 1 9 ^.850. 126039720.66 
Q ' . i .'-V i i i-l iVii | i^T n. \t\Tr~ 



Time-> 



18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 
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Operator: 28 

Date Acquired: 24 Jul 2006 15:32 

Instrument: MSD 20 

Method File: MAN27 

Sample Name: blu tl80 e30 

Misc Info: 

Vial Number : 7 



L.I Analyse quantitative : Testosterone/Epitestosterone 

o ■ 



n 

y 




u.1 



Sundance 
500000 



400000 



300000 



200000 



100000 



k 



TIC: REF2TE.D 



[,, .u.l^iLj^ 



^^AjlJUuJULa — ^-^ 



lme-> 5.00 



10.00 



1 ' ' ' ' t 
15.00 20.00 



SI -. METKYLTESTOSTERONE 



(Abundance Ion 301 .30 (301 .00 to 302.00): REF2TE.D 



h 



140000 

120000 

100000 

80000 

60000 

40000 

20000 





2C.94 




ime-> 



™*n 7100 21.50 22.00 22.50 



Epitestosterone-Testosterone 

Abundance Ion 432.40 (43Z1 to 433.1 0): REF2TE.D 

12t32 

200000 



150000 



100000 



50000 



rime-> 



18.53 



18.41 18.98 



T pH - 



19.9B.85 2BCBB6 

i i i i | ' i ' f-i 



1bI50 19.'00 19.50 20.00 20.50 



E pitesto-Testo-llbetaOH A et E 

Abundance Ion 432.40 (432.10 to 433.10): REF2 1 t.Lj 

| Ion 522.50 (522LS|[32) 523.20): REF2TE.D 

200000 



150000 



100000 



50000 



18.53 



18.41 18.98 



19.9"B.85 2ECBB5 

■i i i | i i i-i i 



Wh 



r ,me-> 1B.5Q 19.00 19-50 20.00 2050. 
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Operator: 28 

Date Acquired: 24 Jul 2006 16:02 

Instrument: MSD 20 

MAN27 . 

blu t360 e60 



Method File: 
Sample Name: 
Misc Info: 
Vial Number 



8 



r 
U 



Analyse quantitative :Testosterone/Epitestosterone 



D 
D 



toi 



600000 
500000 
400000 
300000 
200000 
100000 



TIC: REF3TE.D 



_J 



Time-> 5.00 



10.00 



15.00 20.00 



S I : METHYLTESTOSTERONE 




Time-> 



I ' ' • ' I' 1 ' • • I 
20.50 21.00 21.50 22.00 22.50 



LI 



n 

L 

a 

Q 



Epitestosterone-Testosterone 

. Ion 432.40 (432.10 to 433.10): REF3TE.D 
1S(32 



Abundance 
500000 



400000 



300000 



200000 



100000 



Tlme-> 






18.52 



18.4Q 18.98 / I 19.0St8333.Q3.27 20.S 

I I I T '|~l I . I | I l 'l \ | I ' ' ' | ' ' ' ■ t ' ' ' r l 

18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 



E pitesto-Testo-llbetaOH A et E 

Ion 432.40 (432.10 to 433.10): REF3TE.D 
Ion 522.50 (522LSp2> 523.20): REF3TE.D 



Abundance 
500000 1 



400000 
300000 
20000Q 
100000 



fime-> 



18.52 



18.4Q 1 8.98 

i i r \ 'i i i i i ■ ■ ' 



1 



9.aSi833Q.Q9.27 20J 

^ i i i i | i i i ' | ■ ' ' ' r i 



18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 



s it 
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LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification : E-CC-11 
Version : B 
Date: 08/03/2006 
1/1 



VERIFICATION DES PERFORiMANCfcS INSTRUMENTALES EN CG/SM 

(screening et confirmation) 



Numero ^identification de rappareil : fl^^O 

Date: 5^0^06 



1 - Source d'ionisation 

MSP 



Qui Non 



Autotune: Ion 69 ou 219 majoritaire 
'Autotune- : Abondance de l'ipn.502 > 3% 
Repeiler.<35 
Polaris • Ion time > 2 ms ■ 

Observations :. 



7 - Etanchefte du systeme . 

MSD / 18/69 (H20), 28/69 (N2), 32/69 (02)/.. 

44/69 (C02)< 10% - 

Polaris • Air et eau : Intensite ion 19 < intensite ion 18" 

Observations : 



3 - Sensibilite 

Screening Recal / Mix eonforme _p J^£. 
Conf TP eonforme -Fichier: 

TP eonforme -Fichier : 
. TP eonforme -Fic hier : • 
TP eonforme - Fichier: 



y 
y 


: 


Y 






- ' 



Qui -Non 




.Qui' Non 



TP eonforme - Fichier: 




Observations : 



Codeoperateuretparaphe:9?>^ &U 

Cet enregistrement est a archer dans le classeur C-MA-Ech de I'appareil 
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Mon Jul 24 11:14:38 2006 



D:\MSDCHEM\l\5973N\ATUNE.U 



Mass 

Ab 

Pw50 



69.00 

:42402 

0.62 



Mass 218.90 
Ab 243594 
Pw50 0.62 




i-A 



a 



Mass 502.00 
Ab 16830 
Pw50 0.63 



Ion Pol 



POS 



Emission 34.6 
EleEnergy 69.9 
Filament 1 

Repeller 2 9.79 
IonPocus 90.2 
EntLens 11.5 
EntOffs 19.33 



Samples 8 

PFTBA OPEN Averages 3 

StepSize 0.10 



MassGain 


397 


MassOf fs 


-10 


AmuGain 


2576 


AmuOffs 


127 


Wid219 - 


-0.O18 


DC Pol 


NEG 


HED 


ON 


EMVolts 


1353 



-A-r 




Zones : 

MS Source 230 Foreline 

MS Quad 150 



61 



221 



500 



505 



Scan: 10.00 - 7.00.00 Samples: 8 Thresh: TOO Step: 0.10 
127 peaks Base: 69.00 Abundance: 397824 



uu - 












80- 






60 - 






40 - 








20- 










. 1. . 




I 




.1 .1,, 


u - 


' 'l " 1 '-I 











H— i r 



100 



200 



300 



400 



500 



600 



Mass Abund Rel Abund Iso Mass Iso Abund Iso Ratio 

69.00 397824 100.00 70.00 4362 1.10 

219.00 225088 56.58 220.00 9995 4.44 

502.00 15492 3.89 503.00 1554 10.03 
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Instrument: MSD 20 

Mon Jul 24 11:16:34 2006 



D:\MSDCHEM\1\5973N\ATUNE.U 



Scan: 10.00 - 75.00 Samples: 8 Thresh: Step: 0.10 
65 peaks Base: 69.00 Abundance: 492800 

100-, 



90- 



80- 



70 - 



60- 



50- 



40 



30- 



20 



10- 



-i — i — i — f- 



M , , 



10 



20 



30 



40 



50 



60 



70 



Mass 

69.00 492800 

18.10 7001 

28.10 27608 



Abund Rel Abund Iso Mass Iso Abund Iso Ratio 

70.00 5635 1-14 

18.90 65 0.93 

29.00 335 1.21 



100.00 
1.42 
5.60 



Current Params used: „^ TTn 

Rep = 29.8 Entl =19.33 Entr - 12 FOCUS 



= 90 EMV = 1353 



Relative abundances: 
18/69 = 1.42 
28/69 =. 5.60 
32/69 = 1.69 
44/69 = 0.13 
28/18 = 394.34 



Water% 
Nitrogen% 
Oxygen% 

Carbon Dioxide % 
Nitrogen/ Wat er% 



U 
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R 
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File: D:\Msd20\juil06\2407\TPlTE.D 

Operator: 28 

Date Acquired: 24 Jul 2006 11:55 

Instrument: MSD 20 

Method File: MAN27 

Sample Name: tp te2 

Misc Info: 

Vial Number : 2 



D 

n 



Analyse quantitative -Testosterone/Epitestosterone 



D 



D 



D 



Maundance 

600000 

500000 

400000 

300000 

200000 

100000 


rime-> 5J 



T1C:TP1TE.D 



L^JUjL --/-- ■•* * l---^|Ai^-^J 



00 10.00 15.00 20.00 



SI i METHYLTESTOSTBR0NE 



Abundance 
200000 



150000 



100000 



50000 



Ion 301 .30 (301 .00 to 302.00): TP1TE.D 
2d95 



J.04 20.36 



b 



ime-> 



•?n*n 91 -.00 21.50 22.00 22.50 



D 
D 



Epitestosterone-Testosterone 



flJDuni 



Ion 432.40 (432.10 to 433.10): TP1TE.D 
19.33 




rr ime -> 18.50 19.00 19.50 20:00 20.50 



Epitesto-Testo-llbetaOH A et E 

Abundance Ion 432.40 (432.1 to 433.1 0): TP1TE.D 

Ion 522.50(52220 to 523.20): TP1TE.D 
19.33 




rim*-> " 18.50 19.00. 19.50 20.00 20.50 
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Code: 


E-FCR-04B 


LNDD 


ENREGISTREMENT 


Version : 


E 






Date : 


29/05/2006 






Page: 


1/1 




FICHE D'ANALYSE / RESULT AT - CONFIRMATION SEMI-QUANTITATIVE 


T/E 



Paraphe : t^C-» 
Echantillon : 



178/07 995474 



432 



Ion de quantification Testo et Epitesto : 
Concentration de la reference I : Testosterone: 

Concentration de la reference 2 : Testosterone: 

Concentration de la reference 3 : Testosterone: 



Dilution : 

Ion de quantification SI : 

30 Epitestosterone : 

180 Epitestosterone : 

360 Epitestosterone : 



1/ 1 



301 



5 
30 
60 



T/E theorique : 6 
T/E theorique : 6 
T/E theorique : 6 



Fichier 


Surface du SI 


Surface Testosterone 


Surface Epitestosterone 


REF1 


REF1TE 


5915926 


1557516 


234336 


REF2 


REF2TE 


4981326 


7052377 


1211449 


REF3 


REF3TE 


5130998 


17023691 


2929592 


17807474 


6399496 


3513238 


307234 



RESULT AT DE L'ECHANTILLON 



Valeur obtenue 



Valeur finale 



Concentration Testosterone 



61,4 



ng/mL 



61,4 



ng/mL 



Concentration Epitestosterone 



5,2 



ng/mL 



5,2 



ng/mL 




Partie a rempl 

Seuil de declaration du rapport T/E ( en surface) : 4 
Incertitude (liee a la methode ) pour le rapport T/E : 3C% 


ir par le responsable 

pour I'Epitestosterone : cO£ pour la Testosterone : -**-*%> 


Valeur basse du rapport T/E : & 


Resultat: Anormal: J ©/ 




Valeur haute du rapport T/E : vH *■ c> . 






Inclassable : | 






Negatif: | 




Correction des concentrations en Testosterone et Epitestosterone par la densite (cf doc E*INC-03 


Ll 




Densite affichee 


k r>95 


PARAPHE 


Numero du refractometre 


A 


Densite corrigee : 


J £»15 


Facteur de correction 


ft ^U 


Concentration corrigee de Testosterone 


hS.U 


Concentration corrigee d'Epitestosterone 


^ q 









Ecart n° 



Cet enregistrement est a archiver dans le dossier de confirmation 



USADA0101 
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ft- 



a 
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LISTE DES CONFIRMATIONS REALISEES AU LABORATOERE 



ASSURANCE QUALITY 
LNDD 



i 

i 


Produits confirmed 


Essai 


Instructions 


Mod op extraction 


Mod op analyse 


Type d'analyse 


r 
i 

) 


Stimulants(*) 


EC08 


I-CONF-08 


M-EX-01B 


M-AN-02 


GC/Quad (SCAN) 


Methylamphetamine 


EC09F 


I-CONF-09F 


M-EX-02D 


M-AN-42 


GC/Quad (SCAN) 


Fonnes L et D de 

rAmphdtaminc et de la 

Metiiylamphetamine 


EC57 


I-CONF-57 


M-EX-57 


M-AN-57 


GC/Quad (SCAN) 


L. 


i -. — : 

Amines (*) pnmaires par 

CS2 


ECU 


I-CONF-11 


M-EX-05 


M-AN-12 


GC/Quad (SCAN) 


1 

L 


Amines (*) primaires par 
CS2 


ECU A 


I-CONF-11A 


M-EX-05A 


M-AN-12B 


GC/Quad (SCAN) 


r 
I 


Amines (*) primaires par 
CS2 


EC11B 


I-CONF-11B 


M-EX-05B 


M-AN-12B 


GC/Quad (SCAN) 




Surveillance AMA : Cafeine 




I-CONF-12C 


M-EX-06 


M-AN-02B 


GC/Quad (SCAN) 


r 

L 


Quali ephedrines 


EC13A 


I-CONF-13A 


M-EX-08A 


M-AN-14 


GC/Quad (SCAN) 


Quanti ephedrines 


EC13B 


I-CONF-13B 


M-EX-08B 


M-AN-15 


GC/Quad (SIM) 




"Quanti Norephedrines 


EC13C 


I-CONF-13C 


M-EX-08A 


M-AN-16 


GC/Quad (SIM) 


t 


Surveillance AMA : 
gphe^rin.es 


EC13D 


I-CONF-13D 


M-EX-08A 


M-AN-14 


GC/Quad (SCAN) 




Etileffine 



Hydromorphone EC09D I-CONF-09D M-EX-Q2E 



THC-M 



Cocaine rM 



Quali morphine 



Semi quanti Morphine : 
suive^anc^jmmst^re 



EC09E I-CONF-09E 



Quanti morphine EC27B I-CONF-27B M-EX-20 



EC25 I-CONF-25 



EC26 I-CONF-26 



EC27A I-CONF-27A 



EC27C I-CONF-27C 



M-EX-02B 



M-EX-18 



M-EX-19 



M-EX-20 



M-EX-20 



M-AN-34B GC/Trappe(MS2) 



M-AN-10 GC/Quad (SCAN) 



M-AN-28 GC/Quad (SIM) 



M-AN-29 qaQuad(SCAN) 



M-AN-30A GC/Quad (SCAN) 



M-AN-30B GC/Quad (SIM) 



M-AN-30A GC/Quad (SCAN) 




GcmMfsam 



Anabolisants (* ) SPE a bas 
seuil 



EC10E 



I-CONF-10E 



M-EX-04D 



M-AN-07B 



GC/Trappe (MS2) 



Anabolisants (*) SPE 
(sans hydrolyse) 



EC10B 



I-CONF-10B 



M-EX-04D 



M-AN-11 



GC/Quad (SCAN) 



Anabolisants (*) SPE 
(sans hydrolyse) a bas seuil 



EC10F 



I-CONF-10F 



M-EX-04D 



M-AN-07B 



GC/Trappe (MS2) 



Anabohsants (*) Hexane 



EC19 



I-CONF-19D 



M-EX-14 



M-AN-11 



GC/Quad (SCAN) 



Clenbuterol 



EC18D 



I-CONF-18D 



M-EX-13B 



M-AN-20C I GC/Trappe (MS3) 
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i ! 

.1 



SPECIMEN 



f"j Epimethendiol 

L..1 17Epimethandienone 
j 6betaOHmethandienone 
f JMethyltestosteroneMl,M2 
L|- : Epioxandrolone, 
Qxandrolone, Turinabol-M 



I 



3'OH Stanozolol 
(SI=25ng/mL) 



Zeranol et Taleranol 
(g et ft Zearalanol) 



EC19C 



EC20 



I-CONF-19C 



I-CONF-20 



M-EX-04E 



M-EX-14E 



EC21B I-CONF-21B M-EX-13B 



TQuali 19Nor (SI=100ng/mL) 



EC39B I-CONF-39B 



! Quali 19Nor (SI=25ng/mL) 



Stabilite 1 9Nor 



Quanti 19Nor 
(SI=J00ng/mL) 



)uanti 19Nor (SI=25ng/mL) 



Semi Quanti T/E 



p-Trenbolone 



t Anabolisants * LCMS 



EC23B 



EC23A I-CONF-23A 



I-CONF-23B 



I-CONF-23E 



EC23C 



EC23D 



EC24D 



EC22 



EC22A 



Anabolisants * LCMS 



Analyse C12/C13des 
i metabolites de la testosterone 



EC22B 



EC31 



I-CONF-23C 



M-EX-39 



M-EX-14 



M-EX-14 
M-EX-14D 



M-EX-14 



I-CONF-23D 



I-CQNF-24D 



I-CONF-22 



I-CONF-22A 



I-CONF-22B 



Reproterol, Fenoterol 



Salbutamol 



Salbutamol en MS2 



Quanti Salbutamol 



EC34 



EC18B 



EC18E 



EC18G 



I-CONF-31 



#8A 



M-EX-14 



M-EX-04B 



M-EX-17 



M-EX-03D 



M-EX-03D 



M-EX-24 



I-CONF-34 



I-CONF-18B 



I-CONF-18E 



I-CONF-18G 



M-EX-34 



M-EX-13A 



M-EX-13A 



M-EX-13A 






HES 



icfimBlirffi^oidSe^ ': 



M-AN-21E 



LH-P-hCG 



Triamtetene 



Diur&iques * 



Diur&iques * 



Thiazides 



Amiloride 



EC28A 



EC28B 



EC36A 



EC33A 



"W&&M 



I-CONF-28A 



I-CONF-28B 



I-CONF-36A 



I-CONF-33A 



M-AN-11 



M-AN-22B 



GC/Trappe (SCAN) 



GC/Quad(SCAN) 



M-AN-39 



GC/Trappe(MS2) 



HPLC/MS3 ESI 



M-AN-1 1 GC/Quad (SCAN) 



M-AN-24B 



MAN25B 



M-AN-25 



M-AN-25 



M-AN-27 



GC/Trappe (MS2) 



GC/Quad (SCAN) 



GC/Quad (SIM) 



GC/Quad (SIM) 



M-AN-23 



M-AN-47 



M-AN-47 



M-AN-52 



GC/Quad(SIM) 



HPLC/MS2APCI 



HPLC/MS2ESI 



HPLC/MS3ESI 



GC/MS (SCAN) 



M-AN-11 



M-AN-19 



M-AN-59 



M-AN-19C 



'WXR38 



GC/Quad (SCAN) 



GC/Quad (SCAN) 



GC/Trappe (MS2) 



GC/Quad (SIM) 



'JbiimiriiQKfet^Gn 



lus dans M-AN-08 



WB&K' 



M-EX-03C 



M-EX-03C 



M-EX-36 



M-EX-02A 



-M-AN-53 



MW46 



M-AN-33 



M-AN-33 



M-AN-33 



M-AN-46 



- jnnnunouuorcscence 

quantitative 
. Imnaunochromatographie 



'"aaBMBiatsBg) 



HPLC/MS2ESI 



HPLC/MS3ESI 



HPLC/MS2ESI 



HPLC/MS2 ESI 
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pi 



LISTE DES CONFIRMATIONS REALISEES AU LABORATOIRE 




n 



|* : Terme generique, pour connaitre- le detail des molecules concernees consulter 1'instruction I-CONF- 
correspondante 



n 

Li 



SPECIMEN 





y 



n 

LI 



ij. 






Date de creation 



B 



Motif 



Creation du document 



Ajout colonne des Essais + Mises a jour (I-GONF-19D, I-CONF- 
19C) 



charigement ^identification des essais decpnfirmation 
ajout des confIX: > IRMS > HES,immunoetEPO 



Ajout de la confirmation qualitative reproterol, fenoterol 

Ajout de la confimation quali / semi quantitative de la morphine (- 

surveillance ministere) 

Modification de certains modes bperatoires d'analyses suite .a la 

suppression du saturn 2004 

Ajout de la confirmation du Clomiphene-M et du Tamoxifene 

Ajout de la confirmation de I'alpha et b6ta trenbolone par LCMS3 



Date diffusion 



29/09/2003 



05/04/2004 



27/09/2004- 



14/02/2005 



Recodification des essais EC09, EC28, EC32, EC22 



07/02/2006 



L 



Ajout de la conf quali GC/MS2 du Salbutamol 

Ajout de la Conf LC/MS3 pour les metabolites du zearanalol 

Ajout de la conf CG /SM des formes L et D de ramphetamine et de 

la Methylamphdtamine - 

A!\out de la confirmation generate en GC/MS2 des anabolisants 



09/06/2006 
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METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Documents utilises : E-TE-03C, I-VOL-OI, I-EX-06, 1-EX-07, 1-EX-08 etI-TRAC-03C 
Remplir la fiche de preparation - confirmation / contre expertise en CPG/C/SMRI E-TE-03C 
Options Materiel Reactifcet prod-its 



n 

Li 



L 
Li 

y 
y 
a 
o 

n 
u 

n 



LJ 



IJ 



Prise d'essai selon I-VOL-01 
8 ml maximum par tube 



Centrifugation 5 minutes 



Transvaser le surnageant dans tube 
prelablement identifies 

(cf I-TRAC-03C) 



Extrairesur SPE Rapid Trace 
selon I-EX-06 



Tubes Kimble 16x100 mm 
Pipette Biohitl -5ml 
Cones Biohit 

Centrifugeuse 4000 tr/min 

Tubes Kimble 16x100 mm 
Pipette Pasteur 



Cartouches Bond Elut C18 500mg 
Tubes Kimbles 1 6x1 00 mm 



Evaporation a sec ~| Bain a sec a 60°C 



Aj outer 1.5 ml de tampon phosphate 
pH = 6.5 '."""".'" 



Agiter jusqu'a dissolution complete | 



Aj outer 2 gouttes de 
P-glucuronidase 



Boucher et agiter 1 seconde 



Hydrolyserlh00a55°C [ 



Centrifugatibn 5 minutes | 



Transvaser le surnageant dans 

tubes prealablement identifies 

(cfI-TRAC-03C) 



APPL»CABLE le 
1 9 JAM. 2006 




Extraire sur SPE Rapid Trace 
selon I-EX-07 



Evaporation a sec 



Dispensette 

SPECIMI 

Vortex 
Compte goutte 

Bouchons Zymarck 
Vortex 

Etuve 

Centrifugeuse 4000 tr/min 

Tubes Kimble 16x100 mm 
Pipette Pasteur 



Cartouches Bond Elut C18 200mg 
Tubes Kimble 13x100 mm 

Bain a sec a 60°C 



ASSURANCE QUALITE 
LNDD 



Azote 

Tampon Phosphate pH = 6.5 
Chambre froide a +4°C (cf M-Pr05) 



p-glucuronidase 
Chambre froide a +4°C 



Azote 
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METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



D 

n 

u 



n 
! i 
u 



D 



Operations 



y 

n 

i 



L. 



U 





L 

n 



Dissoudre et reunir dans un tube 
les extraits du meme echantillon : 

Mettre de cote un tube sec 
Ajouter 500 \i\ d'acetonitrile dans 
les autres tubes et agiter 10s avant 

de les transvaser dans le tube sec 



Rincer les tubes transvases avec 
500ul d'acetonitrile 



Evaporation a sec 



Ajouter 50 ulde pyridine 
Ajouter 50 ul d'anhydride acetique 



Reprendre par rotation legere du 

tube en position quasi horizontale 

Agiter 5 secondes et boucher 



Denver le tube bien ferme lhOO 

a 60°Cou laisser 
une nuit a temperature ambiante 



Evaporation a sec 



Ajouter 1 ml d'acetonitrile 
Agiter 10 secondes 

Ajouter 1 ml d'eau ultrapure 
Agiter 10 secondes 



Extraire sur SPE Rapid Trace 
selon I-EX-08 



Evaporation a sec des fractions 
Fl (environ 2h00) 
F2 (environ lh30) 

F3 (environ 45min) 



Materiel 

Pipettman de 1 ml 
Pipette pasteur 
Vortex^_ M _ ., 

Spec 



Pipettman de 1 ml 
Pipette pasteur 

Bain a sec a 60°C 

Pipettman de 50 ul - Cones Greiner 
Vortex 

Vortex 



Reactifs et produits 

Acetonitrile 



Acetonitrile 



Azote 



Pyridine dessechee 
Anhydride acetique > 99% 



Bain a sec a 60°C 
-ou- '_■-'" 
Portoir a tubes sous hotte 

Bain a sec a 60°C 

PipetteBiohitl-5ml 
Cones Biohit 

Vortex 

Cartouches Baker CI 8 500 mg 
Tubes kimble 13x100 mm 

Bain a sec a 80°C 



COMFJDENTIEL 



Azote 

Acetonitrile 
Eau ultrapure 



Azote 
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METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/TRMR 



Traitement des fractions FCfifcJ 
Operations Materia 



Ajouter le SI selon I-VOL-01 



Ajouter200 |xl d'acetonitrile 



Reprendre par rotation legere du 
tube en position quasi horizontale 



Centrifugation 5 minutes 



Transferer dans les vials 

prealablement identifies 

selon I-TRAC-03C 



Evaporation a. sec 



Reprendre dans de lliexane 
selon I-VOL-01 



i_j 



Sertir et Agiter 10 secondes 



Reactifs et produits 



Seringue Hamilton de 50 p.1 ou de 100 Andrpstanol acetate H67 200 ng/ul 
ul selon le volume ajoute 



Pipettman reglable de 200 ul 
Cones Greiner 



Centrifiigeuse 4000 tr/min 

Vials en verre avec insert 300 ul 
ou vials en verre de 1.5ml 
selon le volume 

Bain a sec a 60°C 



Acetonitrile 




Azote 



Pipettman reglable de 200 ul ou lmi Hexane 



Capsules a sertir - Vortex 



U 



Apres analyse GC/MS ; 



LJ 



L 



Reajustement du SI si necessaire 

(Cf. I-VOL-01) 

Agiter 10 secondes 



Seringue Hamilton de 50 ul Androstanol acetate H67 0.2mg/ml 

ou de 100 ul selon le volume ajoute 



Evaporation a sec [ Bain a sec a 60°C 



Reprendre dans de lliexane 
(Cf I-VOL-01) 



Pipettman reglable de 200 ul ou 1ml 



Sertir et Agiter 10 secondes "| Capsules a sertir - Vortex 



Azote 
Hexane 
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METHODE DE PREPARATION PO 

METABOLITES DE LA TESTOS 



RMATION DE L'ORIGINE DES 
NEPARGC/C/IRMS 



L 



n 



Action 



redige par 



verifie par 



verifie par 



Personne concernee 



Cynthia MONGONGU 



Date 



CorinneBUISSON 



approuve par 



Aurelie LAURENT 



Jacques DE CEAURRIZ 



16/01/2006 



16/01/2006 



17/01/2006 



17/01/2006 



EVOLUTIONS 




H 

r 
1 

LI 

P 
Li 

I i 

D 
D 

D 



N° Version 



B 



Motif 



Creation du document. 



Modification des quantites de SI et dACN, ajout d'une remarque sur 
l'importance de la rotation des tubes 



A ~>Passage de projet en document valide : modification 
temps/temperature acetylation 



Date 



03/06/2002 



14/10/2002 



changement de cartouche pour la premiere extraction 

addition d'une nouvelle fraction d'analyse 

reunion des aliquots d'un meme echantillon avant derivation 

l'evaporation des phases organiques se fait maintenant sous azote (E- 

INFO du 10/05/04) " 



04/02/2004 



16/07/2004 



changement de cartouche pour la premiere extraction 

addition d'une nouvelle fraction d'analyse 

reunion des aliquots d'un meme echantillon avant derivation 

l'evaporation des phases organiques se fait maintenant sous azote (E- 

INFO du 10/05/04) 

changement SE en SI et ajout analyse GC/MS avant GC/C/IRMS 



17/01/2006 



CONFIDENT 



Lb 
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PREMIERE EXTRACTION SUR PHASE SOLEDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



r : ASSURANCE QUALUfe 
Li LNDD 



Application : 

Duree d'extraction pour un tube: 

Tube utilise: 

Type de cartouche utilisee: 



IrmsO.spe 

13.30min 

Kimble 16x1 00mm 

Bond Elut C18 Varian 500mg/3ml 



[j Documents utilises: I-M-02, 1-N-02 



fel 



u 

■1 

D 



1 . DISPOSITION DES SOLVANTS : 



Voiel 


Methanol 


Voie2 


Eauultrapure 


Voie3 


Acetonitrile 


Voie4 


. Rien 


VoieS 


:Rien 


Voie6 


:Rien 


Voie7 


: Rien 


Voie8 


:Rien 


Les voies 4, 5, 6, 7 et 8 restent a l'air libre 


2. LANCEMENT DE L'EXTRACTION 



s^' 



c\^ H 



COHHDEHTlfl. 



u 



Effectuer les puges eau, air et/ou soivant. Voir I-M-02. 

Positionner a droite les tubes a extraire et a gauche les tubes de recueil et placer les cartouches 

L'ordre de passage est le suivant: 
Blanc urinaire 1 
Echantillon 1 
Blanc uriaire 2 
Echantillon 2 



u 



u 



Pour lancer l'extraction, voir I-N-02. 
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PREMIERE EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



; t 



L.j 



U 



3. DESCRIPTION DES PRINCIPALES ETAPES DE L'EXTRACTION : 



r~\ 



U 



D 



Etape 


Source 


Recueil 


Volume 
(ml) 


Debit (ml/min) 


Conditionnement colonne 


Methanol 


Poubelle 


3 


10 


Conditionnement colonne 


Eau ultrapure 


Poubelle 


3 


10 


Chargement echantillon 


Echantillon 


Poubelle 


8.5 


4 


Lavage 


Eau ultrapure 


Poubelle 


4 


10 


Sechage 


1 minute 


Elution 


Methanol 


Fraction 1 


6 


2 


Rincage canule 


Eau ultrapure 


Canule 


2 


20 


Rincage canule 


Methanol 


Canule 


2 


20 



p 



R 



n 
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PREMIERE EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



LI 



Action 


Persdnrie concemee 


Date 


Signature 


redige par 


Cynthia MONGONGU 


06/02/2006 


JU*^ 




verifie par 


Corinne BUISSON 


06/02/2006 


<$^Ad» 




approuve par 


Jacques DE CEAURRIZ 


06/02/2006 







EVOLUTIONS 



i i 

u 



D 



N° Version 


Motif 


Date 


1 


Creation du document. 


30/04/2002 


A 


Acceptation du projet passage en version A 


24/10/2002 


B 


Revision biennale 

changement de cartouche d'extraction et des volumes de lavage et 

d'elution 


31/08/2004 


C 


Revision biennale 

changement de cartouche d'extraction et des volumes de lavage et 

d'elution 

homogeneisation titre , ajout I-M-02 etI-N-02 


06/02/2006 



SPECIMEN 



COHFIQEHTIEL 
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DEUXIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



n 



Application : 

Duree d' extraction par tube : 
Tube utilise de recueil utilise 
Type de cartouche utilisee : 



Irmsltcspe 

16.30 min 

Kimble 13x100 mm 

Bond Elut Cig Varian - 200 mg / 3 ml 



P 
Li 

n 

! ! 



y 



n 



L 



Documents utilises :I-M-02, 1-N-02 



1. DISPOSITION DES SOLVANTS : 



Voiel 
Voie2 
Voie3 
Voie4 
Voie5 
Voie6 
Voie7 
Voie 8 



Methanol 

Eau ultrapure 

Acetonitrile 

Rien 

Rien 

Rien 

Rien 

Rien 



Les voies 4, 5, 6, 7 et 8 restent a Fair libre. 



ASSURANCE QUALlTfe 
LNDD 



^FIDEHTIEL 



u 

D 

H 
Li 

r 

L 

n 
U 






2. LANCEMENT DE L^EXTRACTION : 

Effectuer les purges eau, air et solvant si necessaire. Voir I-M-02. 

Positionner a droite les tubes a extraire et disposer au niveau des recueils les tubes 13x1 00mm insures 
dans les tubes 16x1 00mm. 



L'ordre de passage est le suivant 
Blanc urinaire 1 tube 1 
Blanc urinaire 1 tube 2 
Blanc urinaire 1 .... 
Echantillon 1 tube 1 
Echantillonl tube 2 
Echantillon 1 .... 
Blanc urinaire 2 tube 1 
Blanc urinaire 2 tube 2 
Blanc urinaire 2 .... 




U 
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DEUXIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



L 



Echantillon 2 tube 1 
Echantillon 2 tube 2 
Echantillon 2 .... 



Placer les cartouches et lancer Pextraction selon I-N-02. 



n 

Li 



3. DESCRIPTION DES PRINCIPALES ETAPES DE L'EXTRACTION : 



n 

i : 
u 

i ■ 
u 

f" 
■fe 

D 



Etape 


Source 


Recueil 


Volume 
(ml) 


Debit 
(ml/min) 


Conditionnement colonne 


Methanol 


Poubelle 


4 


10 


Conditionnement colonne 


Eauultrapure 


Poubelle 


4 


10 


Chargement echanti I Ion 


Echantillon 


Poubelle 


2 


4 


Preparation du melange 20% 


Acetortitrile / Eau ultrapure 


Mixer. 


0.8/3.2 


30 


Lavage 


Acetonitrile / Eau ultrapure 20/80 


Poubelle 


4 


2 


Preparation du melange 30% 


Acetonitrile / Eau ultrapure 


Mixer 


0.6/1.4 


30 


Lavage 


Acetonitrile / Eau ultrapure 30/70 


Poubelle | 2 


2 


Sechage 


1 minute 


Elution 


Acetonitrile 


Fraction 1 


4 


2 


Rincage canule 


Eau ultrapure 


Canule 


4 


20 


Rin9age canule 


Methanol 


Canule 


4 


20 



L..J 



£ 




Li 
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DEUXIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



n 



Li 



.("!■ 
LJ 



y 

n 

LJ 

n 

u 



Action 



redige par 



verifie par 



approuve par 



Personne concernee 



Cynthia MONGONGU 



Corinne BUISSON 



Jacques DECEAURRIZ 




EVOLUTIONS 



N° Version 



B 



Motif 



Creation du document. 



Acceptation du projet passage en version A 
Revision biennale 

changement des volumes de lavage et d'elution 
Reajustement de rextraction 



Reajustement de l'extraction 

D:homogeneisation du titre, ajout I-M-02 et I-N-02 



Date 



30/04/2002 



24/10/2002 



31/08/2004 



22/04/2005 



06/02/2006 



L_i 



WROfw/a' 



u 



SPECIMEN 
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Application : 

Duree d'extraction pour un tube 

Tube utilise : 

Type de cartouche urilisee : 

Volume de 1a cartouche : 



irms2te.spe 

41,3 min 

Kimble 13x100 mm 

BakerCig 

500mg/3ml 



1 - DISPOSITION DES SOLVANTS : 



ASSURANCE QUALITE 
LNDD 



APPLICABLE le 

u •« sep. awl 



Voie 1 : 
Voie 2: 
Vpie 3: 
Voie 4: 
Voie 5: 
Voie 6: 
Voie7: 
Voie 8 : 



Methanol 

H2O (utorapure) 

AcetonitrDe 

Rien 

Rien 

Rien 

Rien 

Rien 



commmi 



Les voies 4, 5, 6, 7 et 8 restart A Tair fibre. 

2 - LANCEMENT DE LA SEQUENCE D'ANALYSE : 

Efiectuer fes purges eau, air et solvant sinecessaire (cf I-M-02) 
Lancer rextraction sebn I-N-02 

Positbnreradroitelestubesaexi^ 

Srfcgros rack, disposer au niveau desreceuib fes tubes 13x100 mm inseres dans des tubes 

16x100 mmetplacer les echantiDpns dans rordre suivant : 



1 _j 



I I 
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TROISIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE ^^^J^S^^- ™ 
L'ORIGINE IMS METABOLITES DE LA TESTOSTFRONE PAR GC/C/IRMS 



LJ 



D 



tzj 



■d 
D 



D 



L 







Tubes des echantfflons 



Blanc urinaire 1 



Espace Bbre 



Espace libre 



Tubes des recueils 



Blanc urinaire 1 fractionFl (metabolites de la cortison e etdu Cortisol) 
Blanc urinaire 1 fractionF2 (Keto) . 



EchantiHonl 



Espace libre 
Espace libre 



Blanc urinaire 1 fraction F3 (Diol) 



Echantilfon 1 fractionFl (metabolites de la cortisone et du Cortisol) 
Echantabn 1 Fraction F2 (Keto) 



EchantiDon 1 Fraction F3 (Diol) 



Placer fcs cartouches enlaissant deux intervals de libre entre chaque cartouche et cliquer 
ensuite sur RUN MONITOR puis surRUN dumodule choisi 

3 -EXTRACTION SUR CARTOUCHE : 



Etape 



Condinbnnement cotonne 



Conditionnement cobrme 



Chargement echantiBon 



Preparation melange 30 % 

.. Lavage 
Preparation melange 40 % 



Lavage 



Preparation melange 50 % 



EtotionFl 



Preparation melange 50 % 



ElutionFl 



Preparation melange 75 % 



EiutionF2 



Preparation melange 75 % 
Lavage 



EbtionF3 



Rincage canule 



Lavage 



Sotvant 



MeOH 



H 2 



CH 3 CN-H 2 



CH3CN-H2O 30/70 Poubelle 



CH3CN-H2O 



CH3CN-H2O 



CH 3 CN-H 2 



CH3CN-H2O 50/50 



CH3CN-H2O 



CH3CN-H2O 75/25 



CH3CN-H2O 



CH 3 CN-H 2 75/25 



CH3CN 



H 2 



MeOH 



Recueil 



PoubeBe 



Poubelle 



Reprise QfcCN-KbO 50/50 PoubeBe 



Mixer 



Mixer 



CH3CN-H2O 40/60 Poubelle 



Mixer 



CH3CN-H2O 50/50 Fraction 1 



Mixer 



Fraction 1 



Mixer 



Erection' 2 



Mixer 



Poubelle 



Fraction 3 



Canule 



Poubelle 



Volume (ml) 



2,5 



1,8/4,2 



2,4/3,6 



3/3 



1/1 



4,5/1,5 



2,4/0,8 



3,2 



Debit (ml/min) 



10 



10 



30 



30 



30 



30 



30 



30 



30 



30 



U 
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TROISIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE DES METABOLITES PE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



r 
u 







N° Version 



Motif 



Creation du document. 



Acceptation du projet passage en version A 

Revision biennale 

analyse d'une troisieme fraction 



Elimination d'une interference dans la fraction Fl - Changement titre 
pour homogeneisation ; ; ; _ 



Date 



30/04/2002 



02/10/2002 



31/08/2004 



08/09/2005 



MFimilEL 



SPECIMEN 



LI 
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FICHE BE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

GC/C/IRMS 



Mode operatoire d'extraction: 



M-EX-24 



Echantillon : Pt ? | q 3- *\ S SH t H 



Sexe : M */ 



n 



n 
U 



Mise a l'ambiant de 1'echantillon : Date : JbJblo^oC Heure : Uof 



Prise d'essai: 



Volume: 



3«&rriL 



Heure: 



WV»«to 



Paraphe: 



J(U^ 





Date 


Appareil 


Temperature en °C 


Valeur lue 


Paraphe 


PH 


4i,Mo^\a£ 


pHmetn : 4- 


•b 4» v *j 


S\Jbi 


^L^r 


Densite 


AJiilo^\o€, 


Refract n° : & 




\ { Q^S 


3^\ 



Blanc urinaire : 



Pool M 



Densite : 



l,ojb3 



Prise d'essai : 



iCmL 



Paraphe : 



L3B 



u 



U 
V 

i 

L 



u 



Preparation de Techantillon 










Operation 


Date 


Heure de debut 


Recupere a 


Identification du materiel utilise 


Paraphe 


Premiere 
extraction 


JjJbloqW 


ukjb5 


BhhhHBBIBHb 


Rapid Trace : p/7t.sc 


jm 


JLiJ.\o^\o4 


^BBMiHJi i-^^co 


Stockage a 
4°C 








Lieu:CH-FR.l 


1 : *. 








Evaporation 


ik*Wv\o£ 


VJiW^o 


ViV&o 


Bain a sec (BSE) : SAi\ 


jm 


Stockage a 
4°C 






Lieu:CH-FR.l 










Hydrolyse 


Jb»lVo^Vo-C 


vivas' hhbhS 


Code du tampon : i«{oGo6 - » 
DLU* de la j3Glu : j,i.\o«lo € 
Etuve n° : <g 


JU 


JUL\o^\o€ 




*H^3S 


Deuxieme 
extraction 


iJt\oM°C 


v^Vh£ 


Rapid Trace : £T \ %a 


Jfc^ 


-UW\o£ 


IIBMMHWm \£Vvo 


Stockage a 
4°C 






Lieu : CH-FR.1 









*DLU: date limite d'utilisation 
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FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

GC/C/IRMS 



r 
! 

U 

n 



u 

I ! 
L] 



Q 

a 



Li 




Identification du materiel utilise 



Bain a sec (BSE) : ^jl\ 



Lieu:CH-FR.l 



JU^ 



DLU* Anhydride acetique : <\\\Ao< 
DLU* Pyridine : \o\ £*»£ 
Bain a sec (BSE) : SUi 
on TempuLdLum aiubi^itcr 



Paraphe 



=4^ 



Bain a sec (BSE): SJ.\ 




Rapid Trace: y*.Tojli> 



Lieu : CH-FR .1 




Bain a sec (BSE): ("V \^ 



Lieu: CH-FR .1 



Code du SI (0,2mg/mL) : H67- 



Bain a sec (BSE): s JL v 





4^ 



Lieu : CH-FR .1 



Analyse par CG/MS 





Fraction Fl 


Fraction F2 


Fraction F3 


Volume SI (ul) 


.4 


£ 


lo 


to 


Volume hexane (ul) 


\ OQ 


Vgo 


i*»o 


Hoo 



r i 



LJ 



USADA0120 



-V-/c 





I — ! 

!! 

U' 



U 

n 
U 

a" 

n 

Lj 



u 

n 

L 
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FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

GC/C/IRMS 




Autres operations (dilution. 


reinjection...) 




.. ... 




Operation 


Pate 


Heure de debut 


Recupere a 


. Identification du materiel utilise 


. Paraphe 


G-cVM fl 


J3\o*\o4 


mK2>o 


i$noo 






Jfc>e>v/r sX 


A4\o*VoC 


vsVio«a 


\.^V\o 




An 




Ailo^\o4 


» sV*\o 






jL. 












/ 










'■- 












" : 












- ■■■■ '''v- -.\- f 





u 



u 



Analyse par GC/C/IRMS 





Fraction Fl 


Fraction F2 


Fraction F3 


Volume total SI preleve (u,l) 


\o 


•s-s 


\o 


Volume final hexane (u.1) 


s;^ 


H©o 


MS 



USADA0121 



<iH 



n 
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FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

GC/C/IRMS 



Operation 


Date 


Heure de debut 


Recupere a 


Identification du materiel utilise 


Paraphe 


Reprise par 
Hexane 


Jil\©*\o£ 


P3 •- u-Kl£ 
fl: t3V«3o 






to- 


injection 
GC/C/IRMS 


JL3\ocvloG 


FS:txUt? 
pv«. V3WJ0 




ISOPRIME \ 


jy_ 



r 

i ; 

u 

D 
9 



r~ ' 

L 

n 

u 



Autres operations (concentration, dilution, reinjection...) 






Operation 


Date . 


Heure de debut 


Recupere a 


Identification du materiel utilise 


Paraphe 
















































■ 































































[J 
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Cet enregistrement est a mettre dansle dossier de confirmation de Vechahtillon 



[J 
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-/</£ 



r\ 



n 



y SECTION 2 

p TECHNICAL PART 

u 

q 2.4 Confirmation analysis I>y GC/C/IRMS 



n 



n 



2.4.1 GC/MS analysis 



USADA0123 



TOPLEVEL PARAMETERS 



jathod information For: C:\MSDCHEM\l\METHODS\MAN_52.M 
"sthod Sections To Run: 

Save Copy of Method With Data 
MSTO p Pre-Run Crad/Macro = 

Instrument Control Pre-Run Cmd/Macro = 
Data Analysis Pre-Run Cmd/Macro - 

X) Data Acquisition 

X) Data Analysis _ 

MSTOP Post-Run Cmd/Macro - 

Instrument Control Post-Run Cmd/Macro = 
Data Analysis Post-Run Cmd/Macro = 
Jet hod Comments: 
j This is the default method 



END OF TOPLEVEL PARAMETERS 



u 



INSTRUMENT CONTROL PARAMETERS 



6890 GC METHOD 



!. -■ 




OVEN 


p-i Initial temp 
j Initial time 
tj Ramps : 


# Rate 


n 1 30 . 


.... 


2 10 . 00 



70 'C (On) 
1.00 min 



Maximum temp: 325 
Equilibration time 



0.50 min 



n 



u 



Post temp: 
Post time: 
Run time: 



Final temp 
270 
300 
. (Off ) 

70 "C 
. 00 min 
25 . 67 min 



Final time 
12.00 
3.00 



FRONT INLET ( SPLIT/SPLITLESS ) 
Mode: Splitless 
Initial temp: 280 'C (On) 
Pressure: 145.0 kPa (On) 
Purge flow: 20.0 mL/min 
Purge time: 2.00 min 
Total flow: 25.4 mL/min 
Gas saver: off 
Gas type: Helium 



BACK INLET (UNKNOWN) 



U 







OLUMN 1 

Capillary Column 

Model Number: Agilent ^ 19091s-4 33 

Max temperature-: 325 *C ■ . 

Nominal length: 30.0 m 

Nominal, diameter: 250.00- urn 

Nominal film thickness: 0. 25 urn 

Mode: constant pressure 

Pressure: 145.0 kPa 

Nominal initial flow: 2.3 mL/min 

Average velocity: 56 cm/sec 

Inlet: Front Inlet 

Outlet: MSQ 

Outlet pressure: vacuum 



COLUMN 2 

(not installed) 



ethod:. MAN 52 -M 



ion Jul 24 14:19:20 2006 



Page 
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! : *ONT DETECTOR ( ) 
i •. 
\. i 

SIGNAL 1 

r ... Data rate: 20 Hz 
! f Type: test plot 
{ | Save Data : Off 

Zero: 0.0 (Off) 
,_. Range: 
| I Fast Peaks : Off 
'■ '! Attenuation: 

2PLUMN COMP 1 
M (No Detectors Installed) 



"fHERMAL AUX 2 

Use: MSD Transfer Line Heater 

Description: 

Initial temp: 300 'C (On) 

Initial time: 0.00 min 

# Rate Final temp Final time 
p] 1 0.0 (Of f) 

Li 



n 



! pME TABLE 



BACK DETECTOR ( ) 

SIGNAL 2 

Data rate: 20 Hz 
Type: test plot 
Save Data: Off 
Zero: 0.0 (Off) 
Range: 
Fast Peaks: Off 
Attenuation: 

COLUMN COMP 2 

(No Detectors Installed) 



Time 



Specifier 



POST RUN 

Past Time: 0.00 min 



Parameter & Setpoint 



7.673 Injector 



n 
n 

L! 



Front Injector: 
Sample Washes 
Sample Pumps 
Injection Volume 
Syringe Size 
Postlnj Solvent A 
Postlnj Solvent B 
Viscosity Delay 
Plunger Speed 
Prelnjection Dwell 
Postinfection Dwell 












3 






1.0 


microliters- 




10.0 


microliters 


Washes 


3 




Washes 


3 






3 


seconds 




Fast 






.00 


minutes 


1 


0.00 


minutes 



r 



Back Injector: 
jo parameters specified 
j 

Column 1 Inventory Number 
-.Column 2 Inventory Number 



MS ACQUISITION PARAMETERS 



general Information 



...Tune File 

icquistion Mode 



r MS Information 



Solvent Delay 

[ feM Absolute 
| SM Offset 
"Resulting EM Voltage 

Parameters ] 

Mass 

r Method: MAN_52.M 



| j[Scan 
'""tow Mt 



atune . u 
Scan 



9 . 00 min 

False 



1811.8 



50 .0 
Mon Jul 24 14:19:20 200-6 



Page: 2 



USADA0125 



sHlt 



i igh Mass 
L. hreshold 

sample # 

: ?j.ot 2 low mass 
j lot. 2 high mass 

L. ! 
[MSZones] 



r'i 



Quad 
Source 



550 .0 

150 

2 

50 .0 

550 .0 



A/D Samples 



150 C maximum 200 C 
23 C maximum 2 50 C 



END OF MS ACQUISITION PARAMETERS 
END OF INSTRUMENT CONTROL PARAMETERS 



DATA ANALYSIS PARAMETERS 



n 

L.J 
Method Name: C:\MSDCHEM\l\METHODS\MAN_52.M 

D 

Percent Report Settings 



a'ort By: Signal 

nutput Destination 
! Screen: No 



-»•! Printer: Yes 
File: No 

-Integration Events: Autolntegrate 

Generate Report During Run Method: 

pignal Correlation Window: 0.020 
•-J 



No 



n 



L! 



iualitative Report Settings 



..peak Location of Unknown: Apex 



Jibrary to Search 
C: \temp\IRMS.L 



Minimum Quality 
90 



integration Events: Autolntegrate 



u 



Report Type: Summary 

Dutput Destination 
| Screen: No 

Printer: Yes 

File : No 

Generate Report During Run Method 



No 



j Quantitative Report Settings 
"Method: MAN 52. M Mon Jul 24 14:19:20 2006 



Page : 3 
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445 



r : 
i '. 
Import Type: Summary 

Autput Destination 
! ; Screen: Yes 

!. f .; Printer: No 
File: No 

bnerate Report During Run Method: No 



Salibration Last Updated: 



kference Window: 10.00 Percent 
Jon-Reference Window: 5.0 Percent 

Correlation Window: 0.02 minutes 

default Multiplier: 1.0.0 

f lefault Sample Concentration: 0.00 

Compound Information 



J'+* Empty Quantitation Database 



END OF DATA ANALYSIS PARAMETERS 
Mon- Jul 2 4 14:19:20 2006 



u 





a 



Method: MAN 52. M 
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! dditional Information for STER1FS.M 
! lie created Fri Mar 05. 17:08:58 2004 

Jethod : C:\MSDChem\l\METHODS\DEFAULT.M 
l anamed: C:\MSDCHEM\l\METHODS\STERlFS.M 
i ri Mar 05 17:08:58 2004 



Pbthod : C:\MSDCHEM\l\METHODS\STERlFS.M 

1 ( enamed: C:\MSDCHEM\l\METHODS\STERlFSKETO.M 

Yue Apr 20 14:52:43 2004 

_ 

J jethod : C:\MSDCHEM\l\METHODS\STERlFS.M 
Renamed: C:\MSDCHEM\l\METHODS\MAN_52.M 
'Jed Nov 09 18:43:55 2005 

n " 

LI 



n 







u 



[j 



ethod: MAN 52. M 



Mon Jul 24 14:19:20 2006 Page: 5 



USADA 0128 



*ftf? 



f : Sequence Name: C:\MSDChem\l\sequence\2006\Juil06\2307.S 
Comment: 

Operator: 4 9 

Data Path: D:\MSD22\JUIL06\2307\ 
PfTop Pre-Seq Cmd : 

[ 'Instrument Control Pre-Seq Cmd: 
"Data Analysis Pre-Seq Cmd: 

fbop Post-Seq Cmd: 

| 'instrument Control Post-Seq Cmd: 
''Data Analysis Post-Seq Cmd: 

Method Sections To Run On A Barcode Mismatch 
(X) Full Method (X) Inject Anyway 

( ) Reprocessing Only ( ) Don't Inject 

r\ : 

I i Line Sample Name/Misc Info 

v 1) Calibration 1 

Datafile 2307MixAc01 

f. Method MAN_52 

J : 2) Blank 2 blulF3 MAN_52 Blu 1 F3 

*-*" 3) Sample 3 

Datafile 17807474F3 

p Method MAN_52 

I " 4) Blank 4 blulFl MAN_52 Blu 1 Fl 

^5) Sample 5 

Datafile 17807474F1 



r 
U 



Method MAN_52 

6) Blank 6 blulF2 MAN_52 Blu 1 F2 

7) Sample 7 
Datafile 17807474F2 
Method MAN_52 

8) Sample 7 
Datafile 1780747.4F2b 
Method MAN_5 2 

u 

n " " 
i) 

U Remarques : JL^flJl 



n 
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D:\Msd22Uuil06\2307\2307MixAc01.D 

Data File Name 2307MixAc01.D 
Data File Path D:\Msd22\Juil06\2307\ 

Operator 49 
Date Acquired 7/23/2006 10:19 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name Mix Ac 50 
Vial Number 1 

Misc Info Mix Acetate 001 50 ng injecte 



.«-*!■ - 



Temps de retention, temps de retention relat if et target Signal (M1) 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

1 1 KetoEtiochoIanolone AC 

5b Preonan 3a 20a diol diAC 



Ret Time 



Rel Ret Time 



10.69 
14.35 
14.62 
15.17 
15.57 
17.07 
19.20 



1.343 
1.367 
1.419 
1.456 
1.597 
1.796 



Target Signal Target Response 



258 
272 
272 
256 
316 
271. 
284 



10,892,705 
20,821,485 
35,520,111 
20,304,691 
28,264,859 
27,735,914 
35.625.886 



M2 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiochoIanolone AC 

fib Pregnan 3a 70a diol diAC 



Q1 signal Q1 Response Q1 Ratio 

243 11,496,221 105.5 

257 13,275,551 63.8 

257 15,144,189 42.6 

316 18,349,659 90.4 

241 16,541,690 58.5 

191 23,029,104 83.0 

269 20.053.051 56.3 



M3 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiochoIanolone AC 

5b' Preonan 3a 20a diol diAC 



Q2 signal Q2 Response Q2 Ratio 



204 
201 
218 
241 
256 
286 
344 



6,139,162 

7,984,811 

10,868,162 

15,646,481 

13,817,358 

16,604,214 

9.962.084 



56.4 
38.3 
30.6 
77.1 
48.9 
59.9 
28.0 
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EtiocholanoIpneAC 



5a Androstanol AC 





5b Androstan 3a 17b diol diAC 




11 KetoEtiocholanolone AC 




Androsterone AC 




5a Androstan 3a 17b diot diAC 
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5b Pregnan 3a 20a diol diAC 
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Data File Name blu1F1.D 
Data File Path D:\Msd22UuiI06\2307\ 

Operator 49 
Date Acquired 7/23/2006 12:10 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name Blu 1 F1 
Vial Number 4 

Misc Info Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 1 dans 100pL 




TemDS de retention, temDS de retention relatif et taraet Sianaf (M1 ) 




Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Sianal 


Taraet Response 


5a Androstanol AC 


10.68 




258 


5,234,507 


Etiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


. 272 





Androsterone AC 


0.00 


0.000 


272 





5b Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


. 0.000 


256 





5a Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


316 





1 1 KetoEtiocholanolone AC 


17.04 


1.596 


271 


23,056,534 


5b Preanan 3a 20a diol diAC. 


0.00 


0.000 


284 






M2 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

1 1 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 20a diol diAC 



Q1 signal Q1 Response Q1 Ratio 



243 
257 
257 
316 
241 
191 
269 



5,447,955 








19,045,346 





104.1 
0.0 
0.0 
0.0 
0.0 
82.6 

JUL 



M3 signal 



n 



u 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

1 1 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 20a diol diAC 



Q2 sianal Q2 Response Q2 Ratio 



204 
201 
218 
241 
256 
286 
344 



2,943,791 








13,914,444 





56.2 
0.0 
0.0 
0.0 
0.0 
60.3 
JLQ- 
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Etiocholanolone AC 



Androsterone AC 





n 



5b Androstan 3a 17b diol diAC 











5a Androstan 3a 17b diol diAC 




11 KetoEtiocholanolone AC 



iE-sstsrswKiiHE'saajE 




5b Preanan 3a 20a dial diAC 
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Data File Name 17807474F1.D 
Data File Path D:\Msd22\Juil06\2307\ 

Operator 49 
Date Acquired 7/23/2006 12:42 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name 178/07 995474 F1 

Vial Number 5 

Misc Info 178/07 995474 Fraction 1 dans 100pL 



^W^ifflL^^_A^ - - A ,_ .^ A — 



-Aa p.. 



-1 



1 



Temps de retention, temps de retention relatif e t target Signal (MP 



Name 



5a Androstanoi AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

1 1 KetoEtiocholanolone AC 

5h Preonan 3a 20a diol diAC 



Rat Time Ret Ret Time 



10.69 
0.00 
0.00 
0.00 
0.00 
17.05 
0.00 



0.000 
0.000 
0.000 
0,000 
1.596 
0.000 



Target Signal 




M2 signal 



Name 



5a Androstanoi AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

fyh preanan 3a 20a diol diAC 



qi signal Q1 Response 



243 
257 
257 
316 
241 
191 

jsa. 



2,977,015 








22,323,512 





Q1 Ratio 
111.4 
0.0 
0.0 
0.0 
0.0 
81.1 
0,Q 



M3 signal 



Name 



5a Androstanoi AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

1 1 KetoEtiocholanolone AC 

fib Preanan 3a 20a diol diAC 



Q7 signal Q7 Response Q2 Ratio 



204 
201 
218 
241 
.256 
286 
344 



1,719,112 








16,694,242 





64.3 

0.0 

0.0 

0.0 

0.0 
60.7 
JUL 
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5a Androstanol AC 




y 



Etiocholanolone AC 






A_wVa v 



AA^Av-^V, 



Androsterone AC 







5b Androstan 3a 17b diol diAC 



5a Androstan 3a 17b diol diAC 





u 



11 KetoEtiochoianolone AC 







5b Pr eanan 3a 20a diol diAC 
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D:\Msd22Uuil06\2307\blu1F2.D 

Data File Name blu1F2.D 
Data File Path D:\Msd22\Juil06\2307\ 

Operator 49 
Date Acquired 7/23/2006 13:15 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name Blu 1F2 
Vial Number 6 

Misc Info Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 2 dans 400mL 




Temps de retention, temps de retention relati f et target Signal (M1) 



Name 



. 5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

1 1 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 20a diol diAC 



M2 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

1 1 KetoEtiocholanolone AC 

Sh Preanan 3a 20a diol diAC 



Ret Time Rel Ret Time 



10.68 
14.39 
14.66 
0.00 
0.00 
0.00 
0.00 



Q1 signal 



243 
257 
257 
316 
241 
191 
„2§£ 



1.347 
1.373 
0.000 
0.000 

o:ooo 
o.oorj 



Target Signal 
258 
272 
272 
256 
316 
271 
284 



Tarnet Response 
14,356,335 
46,218,242 
92,159,652 











lal Q1 Response 


01 Ratio 


14,913,181 


103.9 


29,244,244 


63.3 


39,385,747 


42.7 





0.0 





0.0 





0.0 





0.0 



u 







M3 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

1 1 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preonan 3a 20a diol diAC 
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204 
201 
218 
241 
256 
286 
344 



Q? signal QS> Response Q2 Ratio — 



7,892,527 
16,995,418 
26,814,361 











55.0 
36.8 
29.1 
0.0 
0.0 
0.0 
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5a Androstanoi AC - 






Etiocholanolone AC 



5b Androstan 3a 17b diol diAC 




11 KBtoEtiocholanolone AC 




Androsterone AC 




5a And rosta n 3 a 17b diol diAC 

: Si? 58 IS 




5b Preqnan 3a 20a diol diAC 
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Data File Name 17807474F2b.D 
Data File Path D:\Msd22\Juil06\2307\ 

Operator 49 
Date Acquired 7/23/2006 14:33 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name 178/07 995474 F2 
Vial Number 7 

Misc Info 178/07 995474 Fraction 2 dans 400uL 



_««>.=.«« ^UUJJa 



iLki^Jj^^.L a^ Jill /L|_J^- JJn n K_g 



Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (MP 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiochoianolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

1 1 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 20a diol diAC 



M2 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiochoianolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

5h Preanan 3a 20a diol diAC 



M3 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiochoianolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a. 17b diol diAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 20a diol diAC 



Rfit Time Ret Ret Time 



10.69 
14.38 
14.65 
0.00 
0.00 
0.00 
0.00 



1.345 
1.370 
0.000 
0.000 
0.000 
0.000 



Target Signal 
258 
272 
272 
256 
316 
271 
284 



Target Response 

6,790,329 

30,616,404 

44,803,237 











Q1 signal Q1 Resp onse Q1 Ratio 



243 
257 
257 
316 
241 
191 
269 



7,142,048 
19,396,055 
19,255,218 











105.2 
63.4 
43.0 
0.0 
0.0 
0.0 
0.0 



204 
201 
218 
241 
256 
286 
344 



nal 02 Response 


02 Ratio 


I 3,868,152 


57.0 


11,568,610 


37.8 


! 13,516,338 


30.2 





0.0 


> 


0.0 


> o 


0.0 


l 


0.0 
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5a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 



Androsterone AC 



r"i 



p 

p 
u 

n 
U 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 








5a Androstan 3a 17b diol diAC 




-■■i 






11 KetoEtiocholanoione AC 



5b Pregnan 3a 20a diol diAC 
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D:\Msd22UuK06\2307\17807474F2.D 

Data File Name 17807474F2.D 
Data File Path D:\Msd22\Juit06\2307\ 

Operator 49 
Date Acquired 7/23/2006 1 3:47 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name 178/07 995474 F2 
Vial Number 7 

Misc Info 178/07 995474 Fraction 2 dans 100uL 




*y[uAL* 



Temps de retention, temps de retention re latlf et target Signal (MP 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

5h Prpnnan 3a 20a diol diAC 



Ret Time Rel Ret Time 



10.69 
14.58 
14.84 
0.00 
0.00 
0.00 
0.00 



1.365 
1.388 
0.000 
0.000 
0.000 
0.000 



Target Signa l Target Response 



258 
272 
272 
256 
316 
271 
284 



4,709,923 
169,848,822 
213,976,918 











M2 signal 



n 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

Sh Preonan 3a 20a diol diAC 



243 
257 
257 
316 
241 
191 
269 



5,011,709 
104,358,276 
91,230,541 











Q1 signal Q1 Res nonse Q1 Ratio 



106.4 
61.4 
42.6 
0.0 
0.0 
0.0 
0.0 



J 



M3 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b.diol diAC 

1 1 KetoEtiocholanolone AC 

5h Preonan 3a 20a diol diAC 
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201 
218 
241 
256 
286 
344 



O? signal 02 Response Q2 Ratio 



2,896,716 
59,514,197 
61,028,102 











61.5 
35.0 
28.5 
0.0 
0.0 
0.0 
0.0 
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Androsterone AC 




H 5b Androstan 3a 17b diol d?AC 
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5a Androstan 3a 17b diol diAC 
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5b Pregnan 3a 20a diol diAC 
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D:\Msd22\JuH06\2307\blu1 F3.D 

Data File Name blu1F3.D 
Data File Path D:\Msd22\Juil06\2307\ 

Operator 49 
Date Acquired 7/23/2006 11:00 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name Blu 1 F3 
Vial Number 2 

Misc Info Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 3 dans 100pL 




Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (MP 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 20a diol diAC 



Ret Time Rel Ret Time 



10.68 

0.00 

0.00 

15.17 

15.51 

0.00 

19.14 



0.000 
0.000 
1.420 
1.452 
0.000 
1.792 



Tamet Sign al Target Response 



258 
272 
272 
256 
316 
271 
284 



3,476,361 




15,597,241 
5,215,670 


16.549.438 



M2 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

1 1 KetoEtiocholanolone AC 

5h Preanan 3a 20a diol diAC 



Q1 signal Q1 Response Q1 Ratio 



243 
257 
257 
316 
241 
191 
269 



3,650,999 




14,170,551 
3,187,095 


9365.521 



105.0 

0.0 

0.0 
90.9 
61.1 

0.0 
.&6. 



M3 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

1 1 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preonan 3a 20a diol diAC 



Q2 signal O? Response Q2 Ratic 



204 
201 
218 
241 
256 
286 
344 



1,954,169 




12,280,836 
2,634,418 


4.508.073 



56.2 
0.0 
0.0 
78.7 
50.5 
0.0 
27.2 
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5a Androstanol AC 




Etfocholanolone AG 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 




11 KetoEtiocholanolone AC 



sa-Hsess h in IwHk ! sirit r 
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Androsterone AC 




5a Androstan 3a 17b diol diAC 



5it=! JSs?5S » 5STS 1 SHSSIS 




5b Pregnan 3a 20a diol diAC 
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D:\Msd22Uuil06\2307\17807474F3.D 



R- 



n 



n 

U 

n 
U 

n 



Data File Name 17807474F3.D 
Data File Path D:\Msd22\Juil06\2307\ 

Operator 49 
Date Acquired 7/23/2006 1 1 :33 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name 178/07 995474 F3 
Vial Number 3 

Misc Info 178/07 995474 Fraction 3 dans 400uL 



>^r*d«ir.o» 



roOOOO 






lOOOOO 



^JiL 



i^-A-^-jl'u L. 



y 



1. A »n,«n- 



f\f\ | /\. 



TO.OO 1SZ.OO 



jj Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (MP 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preonan 3a 20a diol diAC 



10.57 

0.00 

0.00 

15.10 

15.48 

0.00 

19.06 



Ret Time Ret Ret Time 



0.000 
0.000 
1.415 
1.450 
0.000 
1.786 



Target Signal Taroe t Response 



258 
272 
272 
256 
316 
271 
284 



2,492,729 




3,658,105 
1,968,201 


4.951:688 



M2 signal 



Q 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

1 1 KetoEtiocholanolone AC 

fib Pregnan 3a 2Qa diol diAC 



IS/13 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

1 1 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 20a diol diAC 



Pagel of 2 



243 
257 
257 
316 
241 
191 
269 



204 
201 
218 
241 
256 
286 
344 



Q1 signal Q1 Response Q1 Ratio 



2,615,044 




3,242,469 
1,199,926 


2833.947 



1,395,444 





2,877,543 

985,712 


1.343.347 



104.9 
0.0 
0.0 

88.6 

61.0 
0.0 

57.2 



Q2 signal Q2 Respo nse Q2 Ratio 



56.0 
0.0 
0.0 
78.7 
50.1 
0.0 
27.1 
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D:\Msd22\Juil06\2307\1 7807474F3.D 



D 



D 

D 



C 



r 
C 



l~j 



Q 
D 






5a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 



EfSJssg&s-g; £■£;?' as 53325£??k 



TrfxorteM^rtfr: 



^frif^r^ 




tfg^^-a^y* 



5b Androstan 3a 17b diol diAC 






|f^ffJS:W5J5«UaiS|t3»:WJ' JTMjrjMTW^ 




!__' 


ff 
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/ 1 h 




"~ 


i \ A 




'ZZ 


J v_ / \ 




" 


. -.. ...... ...~ ...-» .-«- >•— — — —-- — — 


_H 1 



11 KetoEtioc holanolone AC 




Androsterone AC 




5a Androstan 3a 17b dioi diAC 




5b Pregnan 


3a 20a diol diAC 
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ENREGISTREMENT 



Codification : E-CC-11 
Version: B 
Date: 08/03/2006 
1/1 



VERIFICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CG/SM 

(screening et confirmation) 



n 

i : 
t i 



n 

I 

Li- 

n 

u 



r 

u 
Q 

L! 

D 
D 

D' 



Numero ^identification de l'appareil : HS3> &>&> 

Date: JKS1pMo6 

1 - Sonrce d'ionisation 

MSD Autotune : Ion 69 ou 219 majoritaire 

Autotune : Abondancede Hon 502 > 3% 
Repeller<35 

Polaris Ion time > 2 ins . 

Observations : •. 

2 - EtancheTte du svsteme 

MSD 18/69 ( H20), 28/69 (N2), 32/6SL(02), 

44/69 (C02)< 10% : '" 

Polaris Air et eau .: Intensite ion 19 < intensite ion 1 8 

Observations : 

3-Sensibilite 

Screening Recal / Mix conforme 

Conf TP conforme - Fichier : i 2» e> tw kc o i 

TP conforme - Fichier: 

TP conforme - Fichier : 

TP conforme - Fichier: 

TP conforme - Fichier: 

Observations : 



Oui Non 



*. 




V 




k 









'Oui Non 



0( 









Oui Non 







c* 





















I "1 

u 



Code operateur et paraphe : ^ <\ 



Cet enregistrement est a archiver dans le classewr C-MA-Ech de l'appareil 
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5973 Autotune 



D 



U 



D 



£ 



D 

Lj 



D 

a 



Sun Jul 23 10:11:55 2006 
C:\MSDCHEM\1\597 3N\ATUNE.U 



Instrument: MSD22 



Mass 

Ab 

Pw50 



69.00 

421715 

0. 61 



JX 



Mass 219.00 
Ab 437153 
Pw50 0.61 




Ion Pol 

Emission 

ElEnrgy 

Filament 



POS 

34 . 6 

69.9 

2 



MassGain 267 
MassOffs -10 
AmuGain 2179 
AmuOffs 130 
Wid219 -0.037 
DC Pol NEG 



Repeller 24 . 26 
lonFcus 90.2 
EntLens 21.0 
EntOffs 17.57 



HEDEnab 
EMVolts 



Samples 
PFTBA OPEN Averages 
Stepsize 

Zones : 

MS Source 230 Foreline 

MS Quad 150 



ON 
1812 



8 

3 

0. 10 



93 



66 



71 



216 



221 



500 



505 



Scan: 10.00 - 700.0.0 Samples: 8 Thresh: 100 Step: 0.10 

119 peaks Base: 2i9.00 Abundance: 389440 

100 

90 -i 

80 

70 

60 

50 

40 

30 -\ 

20 

10 





Lul 



100 



200 



300 



400 



- 1 — r 

500 



600 



Mass 

69.00 373184 

219.00 3894.40 

502,00 50000 



Abund Rel Abund Iso Mass Iso Abund Iso Ratio 

iOO.OO 70.00 4003 1.07 

104.36 220.00 17152 4.40 

13.40 503.00 5043 10.09 
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5973 Air and Water Check 



P 
I! 

[I 


D 



D 



D 



Q 





Instrument: MSD22 

Sun Jul 23 10:12:58 2006 



C : \MSDCHEM\1\5 9 7 3N\ 



Scan: 10.00 - 75.00 Samples: 8 Thresh: Step: 0.10 
69 peaks Base: 69.00 Abundance: 322304 

100n 



95- 

90 - 

85- 

80 

75 - 

70 - 

65- 

60 - 

55 

50 

45 - 

40 - 

35 

TO 

25 

20 

15 

10 

5 





10 



20 



— I » — i 1 — f 

30 



40 



50 



i 
60 



70 



Mass Abund Rel Abund Iso Mass Iso. Abund Iso Ratio 

69.00 322304 100.00 70.00 3612 1.12 

3336 1.04 19.00 34 1.02 

3013 0.93 28.90 58 1.92 



18.10 
28. 00 



Current Params used : . ATUNE . U 



Relative abundances: 
18/69 = 1 .04 
28/69 = 0.93 
32/69 = 0.28 
44/69 = 0. 17 
28/18= 90.3 2 



Waterl 

Nitrogen* 

Oxygen% 

Carbon Dioxide% 

Nitrogen/Water% 
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ENREGISTREMENT 



Codification : 


E-FCR-09 


Version : 


A 


Date : 


31/01/2006 



1/3 



FICHE D' ANALYSE / RESULT AT ANALYSE QUALITATIVE GC/MS POUR CONFIRMATION GC/C/IRMS 



n 

Li 



n 

D 
D 

y 



B 

D 
□ 
D 



Echantillon 



178/07 995474 



Tolerances fixees par 1'AMA ( document : WADA Technical Document - TD2003IDCR ) 

Tolerances sur le tr et le trr : +/-1% ou +/- 0,2 min (prendre la plus faible des deux) 

Pour les abondances relatives > 50% il est admis +/- 10% (en absolu ) de variation 

25 <ab< 50% +/- 20% (en relatif ) 

< 25% +/- 5% (en absolu ) 



Calcul des abondances en 



Tabulation: 



Surface: 



Hauteur 



! 
J 



Standard Interne: 





Mix 


Fraction Fl 


Fraction F2 


Fraction F3 


Tr (min) 


10.69 


10.69 


10.69 


10.67 


Eichier _ .: 


230_7MixAc01 


__._ 17807-474E1 -. 


17807474Gb.—.. 


17807474E3 



Substance caracterisee ; 



1 1 Keto&iocholanolone AC 



Fichier : 



17807474F1 





Mix 


Echantillon 








Tr (min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 


Tr(min) 


Trr 


Ml(%) 


M2 (%) 


M3 (%) 




17.07 


1.597 


100 


83 


59.9 


17.05 


1.596 


100 


81.1 


60J 


Tolerance basse 


16.90 


1.581 




73 


49.9 










Tolerance haute 


17.24 


1.613 


93 


69.9 





Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



oui 
oui 
oui 



X 


non 
non 
non 




X 




X 





Substance caracterisee 



Etiocholanolone AC 



Fichier 



17807474F2b 





Mix 


Echantillon 








Tr (min) 


Trr 


Ml (%) 


M2(%) 


M3 (%) 


Tr(min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 




14.35 


1.343 


ioo 


63.8 


42.6 


14.38 


1.345 


100 


63.4 


. 37.8 


Tolerance basse 


14.21 


1.330 


53.8 


34.08 










Tolerance haute 


14.49 


1.356 


73.8 


51.12 





Concordance des Tr : oui 

Concordance des Trr : oui 

Concordance globale des abondances relatives : oui 



X 


non 
non 
non 




X 




X 
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Codification 
Version : 
Date: 



i£-i«<JK-U!# 

A 
31/01/2006 
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FICHE D' ANALYSE / RESULTAT ANALYSE QUALITATIVE GC/MS POUR CONFIRMATION GC/C/IRMS 



D 

n 

r~i 

L...< 



Substance caracterisee : 



Tolerance basse 



Tolerance haute 



Tr (min) 



14.62 



14.47 



14.77 



AndrosteYone AC 



Trr 



1.367 



1.353 



1.381 



Fichier 



Mix 




M2 



Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives 



42.6 



34.08 



51.12 



oui 
oui 
oui 



M3 



30.6 



24.48 



36.72 



Tr(min) 



14.65 



17807474F2b 



n 



Echantillon 



Trr 



1.370 



Ml (%) 



100 



M2 (%) 



X 


non 
non 
non 




X 




X 





43 



M3(%) 
30.2 



Substance caracterisee : 



5b Androstane-3a,I7b-diol diAC 



Fichier : 



17807474F3 



Zl 





Mix 


Echantillon 








Tr(min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 


Tr(min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 


. ..... 


15.17 


.. 1.419 


100 


90.4. 


.. 77.1 


15.1 


1.415 


100 


88.6 


78.7 


Tolerance basse 


15.02 


. 1.405 . 


80,4 


67.1 


— • 


- 







-Tolerance haute 


— 15,32--- 


— 1,433- 


.-100.4- 


— 87.-1 


— 



Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



oui 
oui 
oui 



X 


non 
non 
non 




X 




X 





u 

D 




Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives 



oui 
oui 
oui 



X 


non 
non 
non 




X 




X 





1_. 



Substance caracterisee : 



5b Pregnane-3a,20a-diol diAC 



Fichier : 



17807474F3 



ZJ 





Mix 




Echantillon 


" 




Tr (min) 


Trr 


MI (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 


Tr (min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 




19.2 


1.796 


100 


56.3 


28 


19.06 


1.786 


100 


57.2 


27.1 


Tolerance basse 


19.01 


1.778 


46.3 


22.4 








Tolerance haute 


19.39 


1.814 


66.3 


33.6 





Concordance des Tr : 
Concordance des Trr : 
Concordance globale des abondances relatives : 



oui 
oui 
oui 



X 


non 
non 
non 




X 




X 
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FICHE D'ANALYSE / RESULTAT ANALYSE QUALITATIVE GC/MS POUR CONFIRMATION GC/C/IRMS 



Substance caracterisee : 



Fichier : 





Mix 


Echantillon 




Tr (min) 


Trr 


Ml (%) 


M2(%) 


M3(%) 


Tr(mtn) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 








100 










100 






Tolerance basse 


















Tolerance haute 













r-; 

u 

c 

D 
8 



Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives 



oui 
oui 
oui 





non 
non 
non 













4 
■"I 

H 

u 

r 

L 



L 



Substance caracterisee : 



Fichier 



— — 


Mix 


Echantillon 




Tr (min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 


Tr (min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 








100 










100 








Tolerance basse 












. j 






-Tolerance haute- - 


— •■ 


— ; 


— 





— — — - ;-- r-~ 



Concordance des Tr : 
Concordance des Trr : 
Concordance globale des abondances relatives : 



oui 
oui 
oui 





non 
non 
non 













Paraphe et code operateur : 



mc lA**\ 



Partie a remplir par le responsable : 
Caracterisation formelie de tous les analytes 
Paraphe et code operateur : 



out 



X 



non 



Ko CJK 



Observations : 



Cet enregistrement est a archiver dans le dossier de confirmation de I'ichantillon 
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TECHNICAL PART 

2.4 Confirmation analysis by GC/C/IRMS 

2.4.2 Isotopic ratio analysis 
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Version : B 
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MODE OPERATOIRE D 1 ANALYSE POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR CPG/C/SMRI 



D 



n 








CQLONNE 

Type: 
Longueur: 
Diametre interne: 
paisseur du film: 

INJECTION 

Mode: 

Temperature injecteur: 
Volume injecte: 
Solvants de rincage ALS: 



CONDITIONS GC 

Temperature initiate: 
Gradient de temperature: 



Temperature finale: 
Temps d'analyse: 
Pression coristante: 

INTERFACE 

Piegeaeau: 
Ligne de transfert: 
Four a combustion: 



DB17-MS JW Scien. 122.4732 

30m 

0.25mm 

0.25um 



ASSURANCE QUALITE 
LNDD 



Splitless (insert splitless) 

280°C 

lul-4ui 

Solvant A: Acetonitrile 

Solvant B: Hexane 



APPLICABLE le 



It OCT. 2005 



70°C pendant 1 min 
70->271°Ca30°C/min "■'- 
271*G->28t 9 G a 0;6 9 G/min 
281°C pendant 3 min 
281-^300°Ca5°C/min 
300 9 C pendant5min 
45 min 
Ajuster le SI a environ 870s 



-ioo°c 

350°C 
850°C 




D 



u 

r . 



CONDITIONS SM 

Mode d'acquisition: 
Programmation de l'acquisition: 



ions 44, 45 et 46 

Temps d'acquiqition total:2580s 

a 100s RG open 

a 130s RG close 

a 160s RG open 

a 190s RG close 

a 220s RG open 

a 250s RG close 

a 750s HS close 

a 2000s HS open 

a 2400s RG open 

a 2430s RG close 

a 2460s RG open 

a 2490s RG close 

a 2510s RG open 

a 2540s RG close 
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MODE OPERATOIRE D'ANALYSE POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR CPG/C/SMRI 



n 

I i 
u 



n 







^ 


redigepar 


Cynthia MONGONGU 


28/10/2005 


verifiepar 


Caroline BASTIEN 


28/10/2005 




■^iaasB--. y . 


verifiS par 


Aurelie LAURENT 


28/10/2005 




~^* f^ 11 ~ i/| 


approuve par 


Jacques DE CEAURRIZ 


28/10/2005 


1 Aywy-' 



g 





r 



N° Version 



1 



B 



Motif 



Creation du document. 



Acceptation du prqjet apres conversion du tr du SI en seconde, creation 
de la version A 



Revision biennale 



Date 



27/05/2002 



14/10/2002 



28/10/2005 




Wwenuel 



u 



[j 
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Batch Data Processing Results 



f ta File Name 

jwtorun Setup File Name 

•Blank Subtraction . 

Background Subtraction 

Reference Gas 

'|ief Gas Delta (C13) 

Ref Gas Delta (018) 

Current Time 

"urrent Date 



J- 



230706 

230706 

Disabled 

Disabled 

Enabled 

-34.50 
-19.30 

21:23:49 

2.3/07/06 



No. 



Sample Details 
Name 



Elemental Isotopic 

Weight Ref % Comp Delta 
(nig) Type (C) (C13) 



(018) 



1 stabilite 1 

2 stabilite 2 
■ 3 stabilite 3 

4. Mix cal IRMS 003 
5 Mix cal IRMS 003 
■6 Mix cal IRMS 003 

7 Mix cal Acetate 

8 Blu 1 pool 4 F3/ 

9 178/07 995474 F3 

10 Blu 1 pool 4 Fl/ 

11 178/07 995474 Fl 

12 Blu 1"' pool 4 F2/ 

13 178/07 995474 F2 
14. Mix Cal Acetate 



-1 

■-■2- 

-3' 

OOlA-lOOng inj 

45-ul inj 2ul- 

/45ul inj 2ul 
50ul inj lul 
/50ul" inj lul 
500ul inj lul 
/400ul inj lul 
001A-2 



0.000 Sam 
0.000 Sam 
0. 00 Sam 
0.0 00 Sam 
0.000 Sam 
0.000 Sam 



0.000 



. -31,51 -41.1 

-32.22 -39.5 

', ■-- -31.59 -40.3 
-' . Cf-00 Sam 

0.000/ Sam -30 

. 00*0 Sam -3 

0.000 Sam . -30 

0.000 Sam -3 

0.000 Sam -2 

0.000 Sam - 
Sam -25. 21 



^No 



Sample Details 
Name 



Weight Ref Atom ■% Atom 
(mg) Type (C13) (C13) 



XS 



• 1 stabilite 1 

2 stabilite 2 

3 stabilite 3 

4 Mix cal IRMS 003-1 

5 Mix cal IRMS 003-2 

6 Mix cal IRMS 003-3 

7 Mix cal Acetate OOlA-lOOng inj 

8 Blu 1 pool 4 F3/45ul inj 2ul 

9 178/0.7 995474 F3/45ul inj 2ul 

10 Blu 1 pool 4 Fl/50ul inj lul 

11 178/07 995474 Fl/50ul inj lul 

12 Blu 1 pool 4 F2/500ul inj lul 

13 178/07 995474 F2/400ul ini lul 

'14 /4ix Cal Acetate 001A-2 
» 

. Sequence y&iftee par : &3i m „„„ 



0.000 Sam 
0.000 Sam 
0.0 00 Sam 
0.000 Sam 
0.000 Sam 
0.000 Sam 



1.07659 -0.0346 
1.07582 -0.0354 
1.07651 -0.0347 



0.000 Sam 
.000 Sam 

0.000 Sam 
0.0 00 Sam 
0.000 Sam 
0.000 Sam 
.000 Sam 
1 0.00 Sam 



1.08310 - 

1.07733 -0. 

■1.07699 -0 

1.07809 -0. 

1.07812 -0 

1.07960 -0 

1.07095 - 

-25.21 



Remarques : 
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4 


O -H 


r— 


y 


CM H W 
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u 
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u 
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to 
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" 
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Q 
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ID M 
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Info 
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•Data File Name 

rFolder 

I pample Name 

""Sample ID 

Sample Position 
["injection Size 
LSample Type 

Method 

n patch Name 
^RunTime User 
Acquisition Time 
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FICHE D'ANALYSE / RESULTATS GC/C/IRMS 



Echantillon 
Repertoire: 



178/07 995474 



230706 



Instrument : 
CO et paraphe: 



S Isoprirne 1 



Valeiir isotopique du reactif de derivation: 



-53 




Fraction Fl (metabolites de la cortisone et dn Cortisol) 



Nom du fichier 



tr(s) 



trr 



Intensite (nA) 



5 C %o mesuree 



S l3 C %o corrigee 



Blanc urinaire 



SI 



Data 010 



867 



3.7 



-30.80 



HK6toeno 



Data 010 



1474 



1.700 



3.3 



-24.55 



-21.56 



Echantillon 



SI 



Data 011 



867 



4.0 



-31.64 



1 1 Ketoetio 



Data Oil 



1478 



1.705 



4.6 



-24.10 



-21.06 



Fraction F2 (Ketos) 














Blanc urinaire 


Echantillon 






SI 


Etio 


Andro 


SI 


Etio 


Andro 


Nom du fichier 


Data 012 


Data 012 


Data_0l2 


Data_013 


Data 013 


Data_013 


tr(s) 


868 


1232 


1257 


866 


1230 


1254 


trr 


- 


1.419 


1.448 


- 


1.420 


1.448 


Intensite (nA) 


2.7 


4.5 


5.3 


2.2 


4.0 


3.4 


8 l3 C %o mesuree 


-29.94 


-25.34 


-24.98 


-30.07 


-26.43 


-27.71 


8 ,3 C %o corrigee 


- 


-22.43 ' 


-22.03 


- 


-23.63 


-25.05 



Fraction F3 (Diols) 



Nom du fichier 



tr(s) 



trr 



Intensite (nA) 



8 C %o mesure'e 



8 13 C %o corrigee 



Blanc urinaire 



SI 



Data 008 



867 



6.2 



-30.66 



5(3 Adiol 



Data 008 



1306 



1.506 



7.1 



-27.54 



-22.18 



5a Adiol 



Data 008 



1337 



1.541 
2.3 



-28.40 



-23.22 



5p Pdiol 



Data 008 



1652 



1.904 



3.6 



-26.65 



-21.63 







Echantillon 






SI 


5P Adiol 


5a Adiol 


5P Pdiol 


Nom du fichier 


Data 009 


Data 009 


Data_009 


Data_009 


tr(s) 


867 


1305 


1337 


1652 


trr 


- 


1.504 


1.542 


1.905 


Intensite' (nA) 


6.8 


5.5 


2.6 


3.3 


8 ,3 C %o mesure'e 


-30.05 


-28.82 


-32.12 


-26.61 


8 ,3 C %o corrigee 


- 


-23.73 


-27.72 


-21.58 
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FICHE D'ANALYSE / RESULTATS GC/C/IRMS 





valeur de reference d'une population temoin 


Echantillon 

dans les normes 




5 l3 C%»haute 


5 13 C %o basse 


oui 


non 


1 1 Ketoetio 


-17.58 


-26.27 


* 




Etio 


-19.56 


-26.10 


X 




Andro 


-18.43 


-25.02 




X 


5P Adiol 


-18.55 


-26.97 


X 




5a Adiol 


-18.59 


-27.40 




X 


5P Pdiol 


-18.25 


-25.55 


V 







Blu 


Echantillon 




A%o 


A%o + 0,8%o 


A%» 


A%o-0,8%q 


Etio - 1 1 Ketoetio 


-0.87 


-1.78 


-2.58 


-3.38 


Andro - 1 1 Ketoetio 


-0.48 


-3.19 


-3.99 


-4.79 


5P Adiol -5P Pdiol 


-0.55 


-1.35 


-2.15 


-2.95 


5a Adiol -5p Pdiol . 


-1.59 


-5.34 


-6.14 


-6.94 



Seuil de positivite de i'AMA : 5 l3 C%o(metabolite) - 5 l3 C%o(compose endogene de reference) > 3%o 

5 l3 C du compose < -28%o 
Variation maximale admissible liee a la methode: +/- 0,8%o 

Conclusion 

L'analyse de Techantillon par spectrometrie de masse de rapport isotopique (EC3 1) iridique une 
origine exogene des metabolites de la testosterone, coherente avec une prise de testosterone ou de 
l'un de ses precurseurs. 

L'origine exogene des metabolites de la testosterone a ete objectivee sur la base d'un 
appauvrissement isotopique de 3.99%o et 6.14%o, respectivement pour les metabolites androsterone 
et 5a androstanediol. 



_j 



Partiea remplir par le responsable 



Paraphe du responsable: P jP) 
Observations: 
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RAPPORT D' ANALYSE N° 178/07-1 



ESSAIS 



ACCREDITATION 
H* 1-1174 

PORTEE 
COMMUNIQUE 
SURpEMANDE 



Voire demande d' analyses conventionnelles 



Prelevementfs) du Dr BORDABERRY 

Sport : Cyclisme (UCI) 

Epreuve et lieu : TDF 2006 : 17 ime etape a Morzine 

Date: 20/07/2006 

Reception defsVPechantillonfs) d'urine : 

Date: 20/07/2006 

Type de materiel.: Berlinger 

Nombre d'echantillon(s) : 1 (sur 3 echantillons recus) 

Reference de(s) i'echantiIlon(s) : 178/07_995474 



Resultats (Cfreferentiels en vigueur : AMA/reglementation nationale : Controle en competition) 
Date de debut des analyses : 21/07/2006 

Methodes de depistage utilisees : chromatographies gazeuse (ES02, ES02C*, ES04, ES05*) et 
liquide (ES03, ES03B*) couplees ou non a la spectrometrie de masse, immimochimie (ES06) et 
colorimetrie (ES08B*). 



Conclusions : (pH = 5.2 



d = 1.025 +/- 0.002) 



T/Eestimeatl.4 (variation maximale admissible — 30%) 

Concentration de Testosterone estimee apres correction par la densite a 45.4 ng/mL 
(Variation maximale admissible =20%) 

Concentration d'Epitestosterone estimee apres correction par la densite a 3.9 ng/mL 
(Variation maximale admissible — 30 %) 

Rapport superieur au seuil de 4 



* Horsportee de V accreditation COFRAC. 

Le laboratoirc n'est pas responsable du prelevement des echantillons. La reproduction de ce rapport d' analyse n'est 

autorisee que sous sa forme integrate. II est conSdentiel et comportc 2 page(s). 
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RAPPORT D'ANALYSE N° 178/07-1 (SUITE) 



Conclusions (Suited : 



L' analyse complementaire par spectrometrie de masse de rapport isotopique 
I | indlaue une origine exogfene des metabolites de la Testosterone, coherente avec 

une prise de Testosterone oil de Pun de ses precurseurs. 



L'origine exogene des metabolites de la Testosterone a ete objectivee sur la base d'un 
appauvrissement isotopique de 3.99 %o et 6.14 %o, respectivement pour les metabolites 
p-j Androsterone et Sa-Androstanediol. 

Resultat exprime par rapport au seuil de positivite de TAMA : 

• Appauvrissement isotopique > a 3 %o (variation maximale admissible 
appliquee au labor atoire = 0.8%o) 

Depistage : Chromatographic gazeuse couplee a la spectrometrie de masse (ES04) 
T| Confirmation : Chromatographic gazeuse couplee a la spectrometrie de masse (EC24D) et 

j spectrometrie de masse de rapport isotopique GC-IRMS (EC3I) 



NB : Autres essais (ES02, ES02C*. ES03, ES03B*. ES05*, ES06 et ES08B*) : Recherche de substances dopantes negative 




Destinataires : 

- Union Cycliste Internationale - C. VARIN (CH 1 860 AIGLE - SUISSE) 

- President du Conseil de Prevention et de Lutte contre le Dopage (39 rue St Dominique- 75700 PARIS) 
Pour information : 

- J. SOUBLIERE : WADA (fax n°0d.I.5l4.904.18.00) 

- Dr. GENSON - Charge destruction a la Federation Francaise de Cyclisme (4 rue du Poete - 33700 MERIGNAC) 
* Hon portee de I 'accreditation COFRAC 

Le laboratoire n'est pas responsable du prclcvcmcnt des echantillons. La reproduction de ce rapport d'analysc n'est 
autorisee que sous sa forme integrate. H est confidentiel et comporte 2 page(s). 
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LNDD 



ENREGISTREMENT 
(LISTE) 



P 



LISTE DES CO 



5 DES CONFTRMA' 

S PEC IME N 



TIONS REALISEES AU LABORATOIRE 



ASSURANCE QUALITf 
LNDD 



L Produits confirmes 


Essai 


Instructions 


Mod op extraction 


Mod op analyse 


Type d'analyse 


Stimulants(*) 


EC08 


I-CONF-08 


M-EX-01B 


M-AN-02 


GC/Quad(SCAN) 


j i Memylamph&amine 


EC09F 


I-CONF-09F 


M-EX-02D 


M-AN-42 


GC/Quad(SCAN) 


"i Formes L et D de 
A ■, V Amphetamine et de la 
| ; Methylamphetamine 


EC57 


I-CONF-57 


M-EX-57 


M-AN-57 


GC/Quad(SCAN) 


1 Amines (*) pranaires par 
r CS2 


ECU 


I-CONF-11 


M-EX-05 


M-AN-12 


GC/Quad(SCAN) 


|_! Amines (*) primaires par 
J CS2 


EC11A 


I-CONF-11A 


M-EX-05A 


M-AN-12B 


GC/Quad(SCAN) 


Pi Amines (*) primaires par 
U CS2 


EC11B 


I-CONF-11B 


M-EX-05B 


M-AN-12B 


GC/Quad(SCAN) 


Surveillance AMA : Cafeine 




I-CONF-12C 


M-EX-06 


M-AN-02B 


GC/Quad(SCAN) 


| \ Quali ephedrines 


EC13A 


KX)NF-13A 


M-EX-08A 


M-AN-14 


GC/Quad(SCAN) 


S' Quanti epfeiedrines 


EC13B 


I^CQ$F-13B 


M-EX-Q8B 


M-AN-15 


GC/Quad{SIM) 


J, Quanti Norephedrines 


EC13C 


I-CONF-13C 


M-EX-Q8A 


. M-AN-16 


GaOuad(SiM) 


H " Suryeiilance AMA : 

1 ...,„■..-...,■■ . Ji&diaa -- 


EC13D 


I-CONF-13D 


M-EX-08A 


M-AN-14 


GC/Quad(SCAN) 




Etilefrine 



I-CONF-09E 



M-EX-02B 



M-AN-34B 



GC/Trappe (MS2) 



Hydromorphone 



EC09D 



I-CONF-Q9D 



M-EX-02E 



M-AN-10 



GaOuadlSCAN) 



THC-M 



EC25 



I-CGNF-25 



MiEX-18 



M-AN-28 



GC/®uM(SIM) 



Cocaine rM 



EC26 



I-CGNF-26 



M-EX-19 



M-AN-29 



GC/Quad(SCAN) 



Quali morphine 



EC27A 



I-CQNF-27A 



M-BX-20 



M-AN-30A 



GC/Quad(SCAN) 



mo: 



EC27B 



I-COW^27B 



M-EX-20 



M-AN-30B 



GC/QuadfSIM) 



Semi quanti Morphine : 



EC27C 



I-CO&F-27C 



M-EX-20 



M-AN-30A 



GC/Quad(SCAN) 




Anabolisants (* ) SPE a bas 
seuil 



EC10E 



I-CQNF-10E 



M-EX-04D 



M-AN-07B 



GC/Trappe (MS2) 



Anabolisants (*) SPE 
(sans hydrolyse) 



EC10B 



I-CONF-10B 



M-EX-04D 



M-AN-11 



GC/Quad(SCAN) 



Anabolisants .(*) SPE 
(sans hydrolyse) a bas seuil 



EC10F 



I-CONF-10F 



M-EX-04D 



M-AN-07B 



GC/Trappe (MS2) 



Anabolisants (*) Hexane 



EC19 



I-CONF-19D 



M-EX-14 



M-AN-11 



GC/Quad(SCAN) 



Clenbuterol 



EC18D I-CONF-18D 



M-EX-13B 



M-AN-20C I GC/Trappe (MS3) 



USADA0192 



-#S> 



p Epimethendiol 

!_J 17Epimethandienone 
6betaOHmethandienone 
Methyltestosterone Ml ,M2 



EC19C 



I-CONF-19C 



M-EX-04E 



M-AN-21E 



GC/Trappe (SCAN) 



Epioxandrolone, 
Oxandrolope, Turinabol-M 



EC20 



I-CONF-20 



M-EX-14E 



M-AN-11 



GC/Quad(SCAN) 



! i . 3'OH Stanozolol 
(SI=25ng/mL) 



EC21B 



I-CONF-21B 



M-EX-13B 



M-AN-22B 



GC/Trappe(MS2) 



Zeranol ct Taleranol 
(a et ft Zcaralanol) 



EC39B 



I-CONF-39B 



M-EX-39 



M-AN-39 



HPLC/MS3 ESI 



Quali 19Nor (SI=10Qng/mL) 



EC23A 



I-CONF-23A 



M-EX-14 



M-AN-11 



GC/Quad(SCAN) 



IQuali BNor (SI=25ng/mL) 



EC23B 



I-CONF-23B 



M-EX-14 



M-AN-24B 



GC/Trappe (MS2) 



Stabilite 19Nor 



I-CONF-23E 



M-EX-14D 



MAN25B 



GC/Quad (SCAN) 



Quanti 19Nor 
(SI=lQQng/mL) 



EC23C 



I-CONF-23C 



M-EX-14 



M-AN-25 



GC/Quad (SIM) 



fl 



Quanti 19Nor(SI=25ng/mL) 



EC23D 



I-CONF-23D 



M-EX-14 



M-AN-25 



GC/Quad (SIM) 



Semi Quanti T/E 



EC24D 



I-CONF-24D 



M-EX-04B 



M-AN-27 



GC/Quad (SIM) 



ft-Trenbolone 



EC22 



I-CONF-22 



M-EX-17 



M-AN-23 



HPLC/MS2APCI 



H AnaboHsaats 3 * LCMS 
111 AJiaiabUsants* LCMS 



EC22A 



I-CQNF-22A 



M-EX-G3D 



M^AN-47 



HPIOMS2ESI 



EC22B 



I-CQNF-22B 



M-EX-Q3D 



M-AN-47 



HE»LC/M$3ESI 




1 "' 

n 


^.jiw^^^^^^^pvic,^ . ,,,..-»,* 


"WW 


v^ggypgp 


M-TO40 


!£!l$lo 


r wmnw&m' 


i i 


Diurdtiques * 


EC28A 


I-CONF-28A 


M-EX-03C 


M-AN-33 


HPLC/MS2ESI 


Diurdtiques * 


EC28B 


I-CONF-28B 


M-EX-G3C 


M-AN-33 


HPLC/MS3 ESI 


1 Thiazides 


EC36A 


I-CONF-36A 


M-EX-36 


M-AN-33 


HPLC/MS2ESI 


L t_ 


Amiloride 


EC33A 


I-CONF-33A 


M-EX-02A 


M-AN-46 


HPLC/MS2ESI 
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LISTE DES CON 

— SF£ 




IIONS REALISEES AU LABORATOIRE 




'WSfiFii' ~ : W^i^(^&M) 




\ Glucocorticoides * 

F! 

j_; * : Terme generiqiie, pour connaitre le detail des molecules concernees consulter rinstruction I-CONF- 

correspondante 



L 



r 



WNFIOENM 



Date de creation 


Motif 


Date diffusion , 


A 


Creation du document. 


29/09/2003 


B 


Ajout colonne des Essais + Mises a jour (I-CONF-19D, I-CONF- 
19C) 


05/04/2004 


C 


changement ^identification des essais de confirmation 
ajout des conf LC, IRMSrHES, immuno et EPO 


27/09/2004 


D 


Ajout de la confirmation qualitative reproterol, fenoterol 

Ajout de la confimation quali / semi quantitative de la morphine ( 

surveillance ministere) 

Modification de certains modes operatoires d'analyses suite a la 

suppression du saturn 2004 

Ajout de la confirmation du Clomiphene-M et du Tamoxifene 

Ajout de la confirmation de 1'alpna et Wta trenbolone par LCMS3 


14/02/2005 


E 


Recodification des essais EC09, EC28, EC32, EC22 


07/02/2006 


F 


Ajout de la conf quali GC/MS2 du Salbutamol 

Ajout de la Conf LC/MS3 pour les metabolites du zearanaloi 

Ajout de la conf CG /SM des formes L et D de ramphetamine et de 

la Me&ylamph&amine 

Ajout de la confirmation generale en GC/MS2 des anabolisants 


09/06/2006 
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METHODE DE PREPARATION - CONFIRMATION DE LA TESTOSTERONE ET DE 

L'EPITESTOSTERONE 



Documents cites : E-TE-03A, M-P-05, 1-EX-11, M-P-03B, I-TRAC-03 



Attention : les temps d'hydrolyse et de derivation doivent imperativement etre respectes 

Remplir ia fiche de preparation E-TE-03A 

Tableau recapitulatif des etapes a realiser en fonction de l'aliquote a traiter 




Designation 


Lavage a Tether 
etapes en gris clair 


Hydrolyse 
etapes en trait epais 


Extraction - evaporation 

- derivation 
etapes en trait normal ■ 


Blanc urinaire 


* 




* 


References 


* 




* 


Aliquote echantillon 


* 


* 


* 


Aliquote echantillon sans hydrolyse 






* 


Cq urinaire 


. .. ■ . 


■ • 


* 



Operations 



~J 




Materiel 

Tube a vis (13*100) 

Pipette Biohit l-5mL, cone 

Dispensette 
Rolling 

Centrifugeuse 4000tr/min 

Pipette Pasteur 
Poire de prelevement 



Reactifs et produits 

CONFID 



Diethylether (S06) 



APPLICARtfe !r 



1 DEC. 2005 



■j --.■■ 




Prise d'essai = 2 mL 



Ajouter 50uL de SI 



Bain a sec 



Becher 



Azote 

ASSURANCE QUALITY 
LNDD 



Tube echantillon Gilson (12.5*100) 
Pipette Biohit l-5mL, cone 

Pipette a poussee positive 
Cone eppendorf 



1 7aMethyltestosterone 
(SI3-)a4mg/L 
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METHODE DE PREPARATION - CONFIRMATION DE LA TESTOSTERONE ET DE 

L'EPITESTOSTERONE 



L: 

n 

i : 
L! 

n 



n. 

D 
G 



Ajouter la (ou les ) substance(s) 
iecherchee(s) dans le test de 
performance et les references 




Ajuster. a pH =7 



Ajouter ImL de tampon pH = 6.5 



Agiter 



Ajouter une goutte de betaglu dans 1* 
aliquote echantillon a hydrolyser 



Boucher et agiter 1 sec 



i 



n 



Hydrolyser 60 min a 55°C 



Centrifuger 5 rain 



Extraire sur SPE GDLSON 
selon I-EX-1 1 (application anabo) 



Transvaser les eiuats 



Evaporer environ 30 min 



u 





Denver en tube ferme 
20 min a 60°C avec 50uL de reactif H 



Conditionner en vial plastique 

pr^alablement identifies selon I- 

TRAC-03A 



Pipette a poussee posi^i 
Cone eppendorf qI 



Papier pH 0-14 
Vortex 

Pipette Biohit l-5mL, cone 



Vortex 
Compte gouttes 

Vortex 
Etuve 

Centrifiigeuse 4000tr/min 

Gilson 

Cartouche .SPE CI 8 

Tube recueil Gilson (12.5* 100) 

Tube avis (13*100) 

Bain a sec a 60°C, soufflettes 

Bain a sec a 60°C 
Seringue Hamilton lOOuL 

Vial plastique 



Flacon compte gouttes 
K2C03etCH3COOH 

Tampon pH=6.5 a +4°C 
(cfM-P-05) 



betaglucuronidase a 
+4°C(b-glu) 



^7/fe 




% 



Azote 

Reactif H2 (cf M-P- 
03B) 
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METHODE DE PREPARATION - CONFIRMATION DE LA TESTOSTERONE ET DE 

L'EPITESTOSTERONE 



D 




n 
B 

■ ! 



N° Version 



D 



Q 



B 



D 



Motif 



Creation du document. 



Revision biennale + 

- l'evaporation des phases organiques se fait maintenant sous azote (E- 

INFO du 10/05/04) 

ajout de I-CONF-24D et I-CONF-24E 



Suppression de I-CONF-24E 

Ajout des consignes concernant le cq urinaire 



Date 



15/09/2003 



10/09/2004 



18/04/2005 



Ajout d'un-synthese pour clarifier les diSerentes etapes que doit subir le 
cq, le blanc urinaire raliquote ecnantillon ... [ 



01/12/2005 



SPECIMEH 



C °ftF/DB 



%/ 



u 
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L.i 
D 
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Li 
D 







n 



lj 



LNDD 



INSTRUCTION 



Codification : I-EX-11 
Version : A 
Date : 14/02/2005 

1/2 



EXTRACTION LIQUIDE/SOLIDE : METHOPE ANABO 

Documents cites : I-M-01, 1-N-35 



Materiel utilise : ASPEC XL4 

Methode : Anabo 

Duree d'extraction pour une ligne de 4 tubes : environ 23 min 

Type de cartouches utilisees : Bond Elut C18 200 mg 3 mL 



1. Disposition des solvants 

Reservoirs : Eauultrapure 

Voie A : Methanol * " 

Voie B : Hexane g^ . Hfc U tf oi| oS 

Voie C : Tert-butylfc methyl* ©*?& (TBME) 

Yoie D : Melange Eau/Methanol (90/10 v/v) 

2. Preparation des solvants 




<# vN 



* 






CONFIDENTIEL 



Melange Eau/Methanol (90/10 v/v) : 

- Prelever 100 mL de m6thanol a i'aide d'une eprouvette. 

- Les transvaser dans une fiole jaugee de 1L de categorie A. 

- Completer avec de 1'eau ultrapure jusqu'au trait de jauge. 

- Boucher et agiter manuellement. . 

- Conserver ce melange dans une bouteille fermee et identifiee avec le contenu, la date de preparation et le 

code op du preparateur. 

3. Lancement de la sequence d'analyse 

Effectuer les primes et les purges selon I-M-01. 
Lancer 1' extraction selon I-N-3 5. 



4. Resume de la methode d f extraction 






Etape 


Solvant / Fluide 


Volume / Temps 


Debit (mL/min) 


Rin9age aiguille 


Eau ultrapure 






Conditionnement cartouche 


Methanol 


2mL 


4 


Conditionnement cartouche 


Eau ultrapure 


2mL 


8 


Depot de i'echantillon 


Echantillon 


3,5 mL 


2 


Rin9age cartouche 


Melange Eau/Methanol 


2mL 


4 


Sechage 


Azote 


3 min 




Rin9age cartouche 


Hexane 


3mL 


6 


Sechage 


Azote 


2min 




Elution 


TBME 


4mL 


4 



USADA 0198 



-4X5 



n 

i ■ 
i_ . 

r 1 
1. i 

L: 

n 

Li 


D 
D 




Q 
B 
D 



D 




Codification : I-EX-11 
Version : A 
Date : 14/02/2005 
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EXTRACTION LIQUIDE/SOLIDE : METHODE ANABO 




N° Version 



Motif 



Creation du document. 



Date 



14/02/2005 



CONFIDENTS 



USADA0199 



w«« 



n 



!. i 



u 

n 

Lj 



D 

G 

H 

J- 



D 

] 



■.LJ 



LNDD 



ENREGISTREMENT 



fVersicm: 
IDate: 



M 
13/09/2005 



FICHE DE SUIVI PES AUQUOTES EOPR LA CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE ENCC 






Echantillon: I QR/g)- ^^j^S^L Mode operatoke d'extraction : 



Date 



9 ?r^HG |Refractn° 



Appareil 



ff^OrOk pHmetn : ^ 




Temperature en °C Valeur affichee 



5.91 



S.OZS 



Mj?i-n t <h\ 



Paraphe 



Date' de mise a l'ambiant de r&hantillon 
Prise d'essai PE : 




Heure de mise a Uainbiant : | ~3 Qz> i 

Paraphe: (^ 



Vol eau ajoute ( en mL) 



Z. 



S 



SubstancejTP, REF. SI ..Q 



$ 



9 



3ScS 



nnor. 



TpsWfe 



LDG&e. 



Codesolref 



i&^£l 



<R- -rvvz 



JI3-623. 



ttin-^s 






Cone sol re f 



^ 



^0 



3F 

Innln « 



•1 ntv-ml 



Volume prelevS- en uL 



Id 



m 



6Q 



£Q 



3£ 



12. 



32 



6^ 



Gone ref dans PE em\ u /mL 



1 



tffi 



JL 



S_& 



2Q 



2Q 



££ 



ISC 



3ffl 



6 




Operation 



Lavage 99Q^n£ 



Evaporation jgCHQb 



Incubation 



Hydrolyse 



Extraction 



Stockage 



Evaporation 



Derivation 



Evaporation 



Reprise 



Stockage 



"Date" 



J2QC£ 



22Ol06> 



yaOKfe 



220^06 



Heure debut 



) \*61 



ll^O 



»a^v2_ 



|3 K 3D '.^5 



lb *ZD l^y, 



|6 K U0 



Recupere a" 



rt*gt< 



ii n q^ 



Bain a sec 



\T\1 



Identification du materiel utilise" 



T(°C): 



n°: ^jnoid 



Code tampon: T \<=\G\CQ -CS\ 



^ 



Dhi enzyme: 5.7(OVlOQ> 
Etoven : ^ 



DluNEWOH 
RTn°:. . 
Gilsonn : A- 



Lieu 



Bain a sec n° 



IV 



-4-C K 00 



Derivation 1 

Bain a sec n°: 13 

Micro onde _ f , 

Code ou dm du reactif I : O2/0&/0 

Derivation 2 

Bain a sec n°: 

Dlu reactif 2 : 



Bain, a sec n° : 




Paraphe 



^ 



<£ 




<£ 



, c£ 



dlu : date limite d"utilisation 



Cet enregistrement est a archiver dans le dossier de confirmation 
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Method Information For: D:\MSDCHEM\l\METHODS\MAN27.M 

Method Sections To Run: 

(X) Save Copy of Method With Data 

( ) Pre -Run Cmd/Macro = 

(X) Data Acquisition 

(X) Data Analysis 

( ) Post -Run Cmd/Macro = 

Method Comments.- „„„™ • • ■ *_ • 

Quantification du rapport Testosterone /Epitestosterone MSD20 in]ection 

r . i en split 

END OF TOPLEVEL PARAMETERS 



S-' 







INSTRUMENT CONTROL PARAMETERS. 



W 



Sample Inlet: GC 

Injection Source: GC ALS 
Mass Spectrometer: Enabled 



P =- 



6890 GC METHOD 



S' 



Ly 



H 



y 



160 'C (On) 
0.00 min 



OVEN 

Initial temp: 
Initial time: 
Ramps : 

# Rate Final temp 

1 4.00 255 

2 30.00 300 

3 0.0 (Off) 
Post temp: 'C 
Post time: 0.00 min 
Run time: .28.00 min 



FRONT INLET (UNKNOWN) 
Mode: Split 

Initial temp: 280 'C (On) 
Pressure: 175.0 kPa (On) 
Split ratio: 12.1:1 
Split flow: 11.7 mL/min 
Total flow: 15.2 mL/min 
Gas saver: Off 
Gas type : Helium 



Maximum temp: 325 'C 
Equilibration time: 0.50 min 



Final time 
0.00 
2.75 



COLUMN 1 
Method: MAN27.M 



BACK INLET () 



COLUMN 2 
Sat Jul 22 13:31:13 2006 



Page : 1 



USADA 0201 



jn 



Model "Number: Agilent" 19091Z- 002" 

HP-1, 0.2mm * 25m * O.llum 

Max temperature: 350 'C 

Nominal length: 25.0 m 

Nominal diameter: 200.00 urn 

Nominal film thickness: 0.11 urn 

Mode: constant pressure 

Pressure: 175.0 kPa 

Nominal initial flow: 1.0 mL/min 

Average velocity: 41 cm/sec 

Inlet: Front Inlet 

Outlet: MSD 

Outlet pressure: vacuum 

FRONT DETECTOR (NO DET) 



BACK DETECTOR (NO DET) 



SIGNAL 1 

Data rate: 20 Hz 
Type: test plot 
Save Data: Off 
Zero: 0.0 (Off) 
Range : 
Fast Peaks: Off 
Attenuation: 



SIGNAL 2 

Data rate: 20 Hz 
Type: test plot 
Save Data: Off 
Zero: 0.0 (Off) 
Range : 
Fast Peaks: Off 
Attenuation: 



COLUMN COMP 1 

(No Detectors Installed) 



COLUMN COMP 2 

(No Detectors Installed) 



THERMAL AUX 2 

Use: MSD Transfer Line Heater 
Description: Interface 
Initial temp: 280 'C (On) 
Initial time: 0.00 min 

# Rate Final temp Final time 

1 0.0 (Off) 



POST RUN 

Post Time: 0.00 min 



TIME TABLE 
Time 



Specifier 



Parameter & Setpoint 



7673 Injector 



Front Injector: 
Sample Washes 
Sample Pumps 
Injection Volume 
Syringe Size 
Postlnj Solvent A 
Post In j Solvent B 
Viscosity Delay 
Plunger Speed 
Prelnjection Dwell 
Postlnj ect ion Dwell 

Back Injector: 
No parameters specified 















2.0 microliters 




10.0 microliters 


Washes 


3 


Washes 


3 




seconds 




Fast 




0.00 minutes 


!l 


0.00 minutes 



MS ACQUISITION PARAMETERS 



Method: MAN27.M 



Sat Jul 22 13:31:13 2006 



Page : 2 
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Tune File 
Acquistion Mode 



MS Information 



n 



=r 



4 



[MS Zones] 

MS Quad 
MS Source 



: atune . u 
: SIM 



Solvent Delay 


: 


2.50 min 


EM Absolute 

EM Offset 

Resulting EM Voltage 




False 

400 

1752.9 


[Sim Parameters] 






GROUP 1 

Group ID 

Resolution 

Plot 1 Ion 

Ions /Dwell In Group 


( 


1 

Low 
301.3 
Mass, 




( 


209.3, 




( 


341.3, 




( 


432.4, 



50) ( 301.3, 
50) ( 417.3, 
50) ( 446.4, 



150 C maximum 200 C 
230 C maximum 250 C 



ill) ( Mass, Dwell) 

50) (327.3, 50) 

50) ( 431.3, 50) 

50) ( 522.5, 50) 



END OF MS ACQUISITION PARAMETERS 



END OF INSTRUMENT CONTROL PARAMETERS 



DATA ANALYSIS PARAMETERS 
Method Name: D:\MSDCHEM\l\METHODS\MAN27.M 

Percent Report Settings 



Sort By: Signal 

Output Destination 
Screen : No 
Printer: Yes 

Method: MAN27.M 



Sat Jul 22 13:31:13 2006 
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Integration Events: Autolntegrate 
Generate Report During Run Method: No 
Signal Correlation Window: 0.020 

Quantitative Report Settings 



Report Type: Summary 

Output Destination 
Screen: Yes 
Printer: No 
File: No. 

Generate Report During Run Method: No 



Quantification Testosterone / Epitestosterone 
Calibration Last Updated: Fri Jul 21 16:01:39 2006 



Reference Window: 2.00 Minutes 
Non-Reference Window: 1.00 Minutes 
Correlation Window: 0.10 minutes 
Default Multiplier: 1.00 
Default Sample Concentration: 0.00 

Compound Information 



1) Methyltestosterone (ISTD TR) 

Ret. Time 2 0.91 min., Extract & Integrate from 20.41 to 21.41 min 

Lvl ID Cone (ng/ml) Response 

1 100.000 3723520 

2 100.000 3989786 

3 100.000 5093742 

ISTD cone: 100.000 ng/ml 
Curve Fit : Linear 



2) Epitestosterone ( ) 

Ret. Time 18.50 min., Extract & Integrate from 18.00 to 19.00 min. 

Lvl ID Cone (ng/ml) Response 

■1 5.000 149154 

2 30.000 1136908 

3 60.000 3173258 

Curve Fit: Linear, forced through origin 



Method: MAN27.M Sat Jul 22 13:31:13 2006 Page: 4 
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~se 




13 

14 : S^| 

15 Saf 

16 i£a|| 

17 £^T 

1-8- salt 
19 Sa| _ 
2 Safnjip 
2 1 Sample 
22 






-. u..":^-!**.^ -V ,; 






,...«•'•*♦**•* 



■..^.,.,..-<v;r''' ,M 



viiif"**': 



Kiii»w««»" 



Last Modified: Sat Jul 22 13:37:55 2006 



Page : 1 
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pi DATA ANALYSIS PARAMETERS 

L. __ — —. — —— — — — — — — — — — — 

N Method Name: D:\MSDCHEM\l\METHODS\MAN27.M 



F 



Percent Report Settings 



f..! Sort By: Signal 

Output Destination 
H Screen: No 
[ | Printer: Yes 
r File: No 

j Integration Events: Autolntegrate 

Generate Report During Run Method: No 

-jJ Signal Correlation Window: 0.020 

Qualitative Report Settings 



i* Peak Location of Unknown: Apex 

T] Library to Search Minimum Quality 
Ej DEMO.L 

Integration Events: Autolntegrate 
Report Type : Summary 



n 



j I Output Destination 



Screen: No 
Printer : Yes 
File: No 



Generate Report During Run Method: No 
Quantitative Report Settings 



Report Type: Summary 

i • 

Output Destination 
Screen: Yes 
Printer : No 
File: No 



rti 



Generate Report During Run Method: No 

Method: MAN27.M Mon Jul 24 12:55:02 2006 Page:! 

USADA0206 -"Y3^ 



Quantification du rapport T/E 

Calibration Last Updated: Mon Jul 24 12:54:54 2006 



Reference Window: 2.00 Minutes 
Non-Reference Window: 1.00 Minutes 
Correlation Window: 0.10 minutes 
Default Multiplier: 1.00 
Default Sample Concentration: 0.00 

Compound Information 



1) Methyltestosterone (ISTD TR) 

Ret. Time 20.92 min. , Extract & Integrate from 20.42 to 21.42 min, 

Signal Rel Resp. Pet. Unc. (rel) Integration 
Tgt 301.30 man27.e 

Lvl ID Cone (ng/mL) Response 

1 100.000 4680010 

2 100.000 4212735 

3 100.000 5428625 

Qualifier Peak Analysis ON ISTD cone: 100.000 ng/mL 
Curve Fit : Linear 



2) Epitestosterone ( ) 

Ret. Time 18.51 min., Extract & Integrate from 18.01 to 19.01 min. 

Signal Rel Resp. Pet. Unc. (rel) Integration 
Tgt 432.40 man27.e 

Lvl ID Cone (ng/mL) Response 

1 5.000 181309 

2 30.000 1100720 

3 60.000 3350917 

Qualifier Peak Analysis ON 

Curve Fit: Linear, forced through origin 



3) testosterone ( ) 

Ret. Time' 19.31 min. , Extract & Integrate from 18.81 to 19.81 min. 

Signal Rel Resp. Pet. Unc. (rel) Integration 
Tgt 432.40 man27.e 

Lvl ID Cone (ng/mL) Response 

1 30.000 1359912 

2 180.000 7964015 

3 360.000 21495301 

Qualifier Peak Analysis ON 

Method: MAN27.M Mon Jul 24 12:55:02 2006 Page:2 
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n 

. I ; 

!- ; 

n 

■D 
D 

D 
D 



a 



D 



Response Ratio 
4- 

3.5- 

3H 

2.5- 



1.5- 



0.5- 



testosterone 



1 ' r 

3 



Amount Ratio 



Resp Ratio = 1.09e+000 * Amt 
Coef of Det (r*2) = 1.000 Curve Fit: Linear/ (0, 0) 



Method NameT ""D ^:"\MSDCHEM\l\METHOPS\MAN27 . M '" : "~ : 

Calibration Table Last Updated: Mon Jul 24 12:54:54 2006 



u 



US ADA 0208 ^/3^ 



n 



u 



r i 



o 

i 


G 



D 
D 



^4 



u 



Response Ratio 



0.6- 



Epitestosterone 



0.5- 



0.4- 



0.3- 



0.2- 



0.1- 



-i r 



0.2 0.4 

. Amount Ratio 



0.6 



Resp Ratio = 9.96e-001 * Amt 
Coef of Det (r A 2) = 0.994 Curve Fit: Linear/ (0,0) 



Method Name: D:\MSDCHEM\l\METHODS\MAN27.M 

Calibration Table Last Updated: Mon Jul 24 12:54:54 2006 



U 
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n 
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Operator: 18 

Date Acquired: 22 Jul 2006 17:31 

Instrument: MSD 20 

Method File: MAN27 

Sample Name: blu te 

Misc Info: 

Vial Number : 9 



! ! 
U 



D 

D 



Q 
B 



Analyse quantitative : Testosterone/Epitestosterone 



Abundance 




TIC: BUTTED 






250000 














200000 














150000 




■ 












100000 


















50000 






















JLl 




. 


. 


. 




'.*/ 



Time-> 5. 


— i — i — 
DO 


10.00 


. i i I ■ i ■ 
15.00 


. | i i 
20.00 





SI :METHYLTESTOSTERONE 



Abundance 


Ion 301 .30 (301 .00 to 302.00): BLUTE.D 
20*99 


120000 






100000 






80000 






60000 






40000 






20000 







rime-> 


20.41 I I 


h i ■ i i i ) i i i i 1 i i . i i t \ t . i i i i i i | i i i i 
20.50 21.00 21.50 22.00 22.50 



w 



ti 



u 



w 



Epi testosterone-Testosterone 




Epitesto-Testo-llbetaOH A et E 



Abundance 
3500 

3000 

2500 

2000 

1500 

1000 

500 





Ion 432.40 (432.10 to 433.10): BLUTE.D 

Ion 522.50 (522.20 to 523.20): BLUTE.D 2CLS 



18.40 





19.31 



rime-*> 



-T— | — i i [ i — r— l — I | i i — <—l — | — i — i — *—i — | — r— i— i— t— [— r— i— i I | 

18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 



U 



'; i 
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File: . D:\MSd20\3U110b\22UV\BliUKTt;.lJ 

Operator: 18 

Date Acquired: 22 Jul 2006 19:35 

Instrument: MSD 20 

MAN27 

blute 



Method File: 
Sample Name: 
Misc Info: 
Vial Number 



12 



n 



Analyse quantitative : Testosterone/Epitestosterone 



n 
D 



D 



Abundance 
300000 

250000 

200000 

150000 

100000 

50000 



TIC: BLURTED 



Time-> 5.00 



I i I <l i 8 A ■ t ft. . 

i T-*r^r I * i i i | i — i — i — i — i — i — 



10.00 



15.00 



t — i — | — i — i — i — r- 
20.00 



SI :METHYLTESTOSTERONE 



Abundance 


Ion 301 .30 (301 .00 to 302.00): BLURTE.D 
2d92 


140000 






120000 






100000 






80000 






60000 






40000 






20000 







Time-> 


V I 




20.50 21.00 21.50 22.00 22.50 



■Q 



P 




Epitestosterone -Testosterone 



Abundance Ion 432.40 (43Z1 to 433.1 0): BLURTED 



4000 



3000 



2000 



1000 



2dS 




i i i i I i i i i I i i i i I i ' i . i I ' i '' l '''' i 
rime-> 16.50 19.00 19.50 20.00 20.50 



Epitesto-Testo-llbetaOH A et E 



Abundance Ion 432.40 (432.10 to 433.10): BLURTE.D 

Ion 522.50 (522.20 to 523.20): BLURTE.D 2ty£ 

4000 



3000 



2000 



1000 



18.40 





19.31 



U 



■ i ■ | ■ i i ■ i ■ ■ ' ' ■ i ' ■ ' ' l ' ' ' ' I ' ' ' 
rime-> 18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 



4 
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D:\MSD20UUIL06\2207\17807474.D 



LI 



n 



D 



n 



Data File Path 
Data File Name 
Operator 
Date Acquired 
Acq. Method File 
Sample Name 
Vial Number 
Calibration Title 



D:\MSD20UUIL06\2207\ 

17807474.D 

18 

7/22/2006 18:02 

MAN27 

178/07 995474 te 

10 

Quantification du rapport T/E 



Last Calibration Update Mon Jul 24 1 2:54:54 2006 



# Peak Type 
1) *ISTD 
2) 
3) - 



Ret Time 
21.13 
18.56 
19.35 



Signal 
301.3 
432.4 
432.4 



Name Target Response Amount Units 

Methyltestosterone 1397296 100.00 ng/mL 

Epitestosterone 244818 17.59 ng/mL 

testosterone 2621497 172.23 ng/mL 



Caicul du rapport T/E 

Surface Concentration 
10.7 9.8 



n 



D 



g 



u 



n 



L 



y 



Page 1 of 1 
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n 



File : D: \Msa2U\3UllUb\2-2U/\l/bU /4 /ft .u 

Operator: 18 

Date Acquired: 22 Jul 2006 18:02 

Instrument: MSD 20 

Method File: MAN27 

Sample Name: 178/07 995474 te 

Misc Info: 

Vial Number : 10 



Analyse, quantitative :Testosterone/Epitestosterone 



D 
D 
D 







Abundance 
1500C300 



1000000 



500000 



Jl 



Time-> 5.00 



TIC: 17807474.D 




i — i 1 1 [ 1 r 

10.00 



jiJyULu 



15.00 



JWUJLi 

i—i — . — i — r 




-r — i 1 r- 



20.00 



S I : METHYLTESTOSTERONE 



w 



Abundance Ion 301 .30 (301 .00 to 302.00): 1 7807474.O 




i i I i ■ ' ' I ' ' ' ' l l ' ' ' l ' ' ' ' l ' ' ' ' 
T1me-> 20.50 21.00 21.50 22.00 22.50 



n 



Epitestosterone-Tesjtosterone 



Abundance 
70000 



Ion 432.40 (432.10Yo 433.10): 17807474.D 




Time— > 



iiijiii — iji iii — | — i — i — > — < — j — i i i ' i ' ' • • i 
18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 



Epitesto-Testo-llbetaOH A et E 
Abundance Ion 432.40 (432.10 to 433.10): 17807474.D 

Ion 522.50 (522.20 to15JjSG20): 17807474.D 



100000 



19.36 




Time-> 



18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 
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D:\MSD20UUIL06\2207\1780774B.D 



n 



Data File Path 

Data File Name 

Operator 

Date Acquired 

Acq. Method File 

Sample Name 

Vial Number 

Calibration Title 

Last Calibration Update 



# Peak Type 
1) *ISTD 
2) 
3) 



Ret Time 

20.94 
18.61 
19.36 



D:\MSD20\JUIL06\2207\ 

1780774B.D 

18 

7/22/2006 18:33 

MAN27 

178/07 995474 teSSH 

11 

Quantification du rapport T/E 

Mon Jul 24 12:54:54 2006 

Signal Name Target Response Amount Units 

301.3 Methyltestosterone 4818729 100.00 ng/mL 

432.4 Epitestosterone 4968 0.10 ng/mL 
432.4 testosterone .55662 1.06 ng/mL 



u 



Calcul du rapport T/E 

Surface Concentration 
11.2 10.2 



'-r 



r 






n 

u 





I — 

I i 



Page 1 of 1 
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j?-ij_e: u: \wsa^u\]unut3 \z*v i \± /ou / it&.u 

Operator: 18 

Date Acquired: 22 Jul 2006 18:33 

Instrument: MSD 20 

Method File: MAN27 

Sample Name: 178/07 995474 te SSH 

Misc Info: 

Vial Number : 11 



Analyse quantitative rTestosterone/Epitestosterone 



n 







r~ 



r 

y 



No\ 



500000 
400000 
300000 
200000 
100000 



TIC: 1780774B.D 



JUu_^ALuuIjuJLXuJU~ 



rhne-> 5.00 



*t* — r— i [ 1 r 

10.00 



a j ^J-jlJL^-~-*/LALJ 



15.00 



20.00 



SI :METHYLTESTOSTERONE 



Abundance 
140000 

120000 

100000 

80000 

60000 

40000 

20000 



rime-> 



Ion 301.30 (301.00 to 302.00): 1780774B.D 
2d94 



I T i I" 

20.50 




22 



21.00 



l ■ ' ' l I ' l ' ' l 
21.50 22.00 22.50 



£6 



H 



n 



Epitestosterone-Testosterone 




Time— > 



i i I i i i — i ( i i i — i — [ i i — i i | — : i i — i | i — i .'i i — 1 

18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 



Epitesto-Testo-llbetaOH A et E 



Abundance 
5000 



4000 



3000 



2000 



1000 



Ion 432.40 (432.10 to 433.10): 1780774B.D 
Ion 522.50 (522.20 to 523.20): 17802d!ffitO 




1 i i i i ) i i i i | i ' ' i i ' ■ ■ » i ■ ' » ' i |— 
HTime-> 18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 
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US ADA 0215 



^33 



n 



File: D:\Msd20\JUil06\2207\REFlTE.JJ 

Operator: 18 

Date Acquired: 22 Jul 2006 20:05 
Instrument: MSD 20 

MAN27 

blu t3 e5 



Method File 
Sample Name 
Misc Info: 
Vial Number 



13 



L 



D 



Analyse quantitative : Testosterone/Epitestosterone 



n 



D 




B 



Abundance 
300000 



250000 
200000 
150000 
100000 
50000 



ULu 



TIC: REF1TE.D 



■ 1 ■ *L 



-i 1 1 i I i r 



Time-> 5.00 



10.00 



-T r— j- 

15.00 



-j — i — i — i — r- 
20.00 



SI : METHYL/TESTOSTERONE 



<\bundance 
140000 


Ion 301 .30 (301 .00 to 302.00): REF1 TE.D 
2d92 


120000 






100000 






80000 






60000 






40000 






20000 







Tlme~> 


20.40 / \ 


| • ' ' l ' ■ ' ' l ■ ■ ■ ■ i ' • ■ ' t ' ■ ■ ■ i ' ■ • • 
20.50 21.00 21.50 22.00 22.50 



*rt 



y 



G 



Epitestosterone-Testosterone 




10000 



' ' ' ''"I •' ■ i ■ i j ■ ■ ■ ■ i . i i.i, f i ii i - t ■ . I . i 

18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 



Epitesto-Testo-llbetaOH A et E 



Abundance 



40000 



30000 



20000 



10000 



Tlme~> 



Ion 432.40 (432.10 to 433.10): REF1TE.D 
Ion 522.50 (522^310 523.20): REF1TE.D 



18.51 



jsSl 



' I ' ' ' ' I ■ ' ' ' ^ I ' ' ' ' I • ■ ' ■ ' I ■ 

18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 



20.S 

~4 



Q 



R 
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USADA0216 



^OO 



1. 



File: D:\Msa2U\]UiiUb\^u/\Ktsrzm.u 

Operator: 18 

Date Acquired: 22 Jul 2006 20:36 
Instrument: MSD 20 

MAN27 

blu tl80 e30 



Method File: 
Sample Name: 
Misc Info: 
Vial Number 



14 



Analyse quantitative : Testosterone/Epitestosterone 



D 



D 








SI :METHYLTESTOSTERONE 



Abundance 

120000 

100000 

80000 

60000 

40000 

20000 





Ion 301 .30 (301 .00 to 302.00): REF2TE.D 
2Ct92 



Time-> 



k 20.42 / 

r i i i i | — i — i — r-t 



T-r-T-T 



20.50 21.00 21.50 22.00 22.50 



Epitesto-Testo-llbetaOH A et E 



Abundance 
250000 



200000 

150000 

100000 

50000 

Time-> 



Ion 432.40 (43Z10 to 433.10): REF2TE.D 
Ion 522.50 (522^0 to 523.20): REF2TE.D 



18.50 



18.33 18.98 

-1 — I i i ' p i — i — r 



I I '■ l ' ' i ' • 



20.S 

-i — i f 1, | 



18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 



I. i 
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USADA0217 



c^4- 



fixe 



uz \nau^u \jUiiuo\^^u t xxvcit -> 



Operator: 18 

Date Acquired: 22 Jul 2006 21:07 



n 

n 


Instrument: 
Method File: 
Sample Name: 
Misc Info: 
Vial Number 


MSD 20 

MAN27 

blu t360 e60 

: 15 


n 

L.i 


7\i-i=> 1 ircso misnt 


-i hpi-.-i ve:TestQS 





n 

i 
S' 





$ 



B 




Abundance 
800000 

600000 

400000 

200000 



nme-> 5.00 10.00 15.00 



20.00 



SI : METHYLTESTOSTERONE 



Abundance 



150000 



100000 



50000 



Ion 301.30 (301.00 to 302.00): REF3TE.D 
20l92 



Time-> 



20.40 / 

• ' ' ' ' l ' ' ' 



i i ) I i i i ' I ■ ■ ' ■ l 



20.50 21.00 21.50 22.00 22.50 



"-1 



Q 



Epitestosterone-Testosterone 



Abundance 
700000 



600000 

500000 

400000 

300000 

200000 

100000 


T1me-> 



Ion 432.40 (43Z10 to 433.1 0): REF3TE.D 

T 



18.51 
18.39 19.00 



' • ' ' ' i 



2011009 20.S 

-1 — I — I — I — I — r— J— t— i — I P I 



18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 



Abundance 
700000 



Epitesto-Testo-llbetaQH A et E 

Ion 432.40 (432.10 to 433.10): REF3TE.D 
Ion 522.50 (522.SfcB2> 523.20): REF3TE.D 



600000 

500000 

400000 

300000 

200000 

100000 


Time-> 



18.51 



18.39 19.00 

i i'pi ' i ■ i • • ■ 



r 
18.50 19.00 



I" ' ' ' ' I ' 
19.50 20.00 



2annc9 20.s 

i i i j ' i i r i 



20.50 
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USADA0218 



■<3o3l 



n 



n 



r~: 







n 

i 






LNDD 



ENREeiSTREMENT 



Conation : E-GC-11 
Version- :.-£ • 
©ate ■:. &8fe§0O6 
1/1 



VERIFICATION DBS PEK8?Q$y\lANCfc j^^ CG/SM 

. (screening et conBrij^tioii) 



. Numero ^identification de4'appareii : BSb.® 

'Date:' 
1 - Source d f ionisation 



MSD • Autotae:Ion.69.ou219inajdritaire 

Autotiiiie- : Abonto.ce de l'ion 50.2 > 3% 
Repeiler < 35 

Polaris • Ioiitinie>2ms • 

Observations :. 



2 - Etancheite du.s^teMe 

MSD / 18/69:^H20)/28/^.(N2), 32/69 (02), ', . 

4^/6S^(C^2)<M^ ' 

' Polaris • ' . Air et eaii rlnteSBS ion 19 < ' intension 18- 



Om 


Non 


■cp 




..wS 




■'3k 




.. 


. •■-.. • 



Oui -Non 



i-SspyppSH 5 









■7.'V-"-'$ 



Observations 



Li 
Q 



L_ 



3 - SensibiKte 

Screening " Recal / Mix eonfcpne . 
Conf TP^on^nie.-^|ier:T 

• 1'" CvM|g{#lie — 7;q55®praf .- . • 



IP .coi^pe -ppga:: 



Observations : 



Code operateur et paraphe 



Qm Hi&n 



Um 



Cet enregisfrement est aarchiver dans le classeur C-MA-Ech de I'appareil 



USADA0219 



c5o3 



r. 



H 



n 



b 

Q 

n 

e 



B 



u 



I&strtiii 




: gsb- 



■40- 



20- 



kvlttzti 



rf**. 



*h±hr*i 



r^rn 






r ;'""i. '"■'! ' 









:■ ISSS t. 



>tf 



:t lifcL.,-...:j.:i 



.1 -.'i'./ ■i-';i". 1 • . ijr^fe"'' , .; l 1 ".' i'i-*^ J-C, j^-■;x^l:7^ v'^^ V-"'! 'C": J: 1 ^;- ■ 



n: .4-.*U—A*4?*i»*&V':, . -. ^jw^*> ^^f -^^ ^ ^ ritf^^.- 



m : m^. ■ ; smm-/ ':%m'-- mm--, -vi&fev :•;-%», 



USADA0220 



Aob 



n 
Li 



U 



u 

D 



J 



n 

! i 

U 



U 






m**^ ^ 










:;,. 90- 



;;;ao- 



.. .tj-*l;jjvff?l" 



^•76 

J§ : 60- 

."Si. .. 

%B0 - 



1W4 



-30- 



:20- 



10- 






fj7 -f. J- f& **''*■* -» *t"t£*- 




\i-...,-i l < _, .----.. >-£tfc*ir. .-.'.ttSKQl'" •■• 



V ; / r .'.\"'"-r::'. ■;-.'-' ■■■'.I'-J-'-'t ■■:',.'*■■■ .^"ii^-V^.-^^iif'^ 1 .^^ Wsggfc *&!§£?£> 
■ -'. ":■"■: ..'■■.-•'..''.-• ■■'-■.''. .. s, ■^■S.-^:. -v« ■■:*- : .V«'-p-. '; j^^-ss-fi?-^ £-.«■;■ 







' ""■- "■ — {*■■■■■ ■,„,-.c.. | . | ..^.|.„..., .„ tin »fl- vn I » i i " i ll "" ' " ' J_, _ .),-,.; ' ^.•'- J.'"". ~'"' _* •'/P-'^'^"^'--'"'-'- 














ess 






•./.V.s.j'.-S'.^' ■•'£ 
■if i-- '-r^J;--' 1 "5 
'*'^ Ai; ..':■.' , " !t ".V , *" SS 

:.-i-.' : 't •■ ^fil 
■::■/■■■■-:,:*# 



?1 



USADA 0221 



,^5 



rue; u ; \i*io\-t^i w \ j u.j-j.<-» u \<«*. v/ / \ . 

Operator: 18 

Date Acquired: 22 Jul 2006 16:29 

Instrument: MSD 20 

Method File: MAN27 

Sample Name: tp te2 

Misc Info: 

Vial Number : 8 



Analyse quantitative :Testosterone/Epitestosterone 



Abundance 



200000 



150000 



100000 



50000 



TIC: TPTE.D 



jlJLi 




SI : METHYLTESTQSTERONE 



Abundance 
100000 
80000 
60000 
40000 
20000 



Ion 301 .30 (301 .00 to 302.00): TPTE.D 
2G}93 



20.42 } 



. . 21.88 

i \ i i i i I i t .i i | 



Time-> 



20.50 21 100 21150 22.00 22.50 



M ' ' ' ' 



Epitestosterone-Testosterone 



-i 



-I 



J 
J 



Abundance 
3000 

2500' 

2000 

1500 

1000 

500 


Tlme-> 



Ion 432.40 (432.10 to 433.10): TPTE.D 
19.32 




■ i [ i i i i | i i i i | i i i i | ' ' ' ' i ■ ' ' ' i 
18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 



Epitesto-Testo-llbetaOH A et E 

Ion 432.40 (432.10 to 433.10): TPTE.D 
Ion 522.50 (522.20 to 523.20): TPTE.D 



Abundance 



3000 
2500 
2000 
1500 
1000 
500 





Time-> 



> i | i i i i i i ■ ■ i i ' ■ ■ ■ i ' ' ' ■ I ' ' '" 
18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 I 
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<3P& 



I; 
D 



r 
D 






E 

r 

L 

D 



L 




ENREGISTREMENT 



Code: 
Version 
Date: 
Page: 



E-FCR-04B 
E 

29/05/2006 
1/1 



Firmr TV ANALYSE / RESULTAT - CONFIRMATION SEMI-QUANTITATIVE T/E 



Paraphe 



Echantillon : 



178/07 995474 



ZH 



Dilution : 



1/ 1 



Ion de quantification Testo et Epitesto 
Concentration de la reference 1 : 
Concentration de la reference 2 : 
Concentration de la reference 3 : 



432 



Testosterone: 
Testosterone: 
Testosterone: 



Ion de quantification SI : 

30 Epitestosterone 

180 Epitestosterone 

360 Epitestosterone 



301 



5 

30 
60 



T/E theorique : 6 
T/E theorique : 6 
T/E theorique: 6 



Fichier 



REF1 



REF2 



REF3 



REF1TE 



REF2TE 



REF3TE 



17807474 



Surface du SI 



4680010 



4212735 



5428625 



1397296 



Surface Testosterone 



1359912 



7964015 



21495301 



2621497 



Surface Epitestosterone 



181309 



1100720 



3350917 



244818 



RESULTAT DE L'ECHANTILLON 




Partie a remplir par le responsable 

Seuilde declaration du rapport T/E (en surface): 4 „, 

Incertitude (U^e a la metfaode) pour le rapport T/E: 3C& pour ffipitestosterone :2,OA pourla Testosterone : 2.0/ 
Valeur basse du rapport T/E: ~7-S Resultat: Anormal: | <*( \ 

Valeur haute du rapport T/E: -13 3 Inclassable: | | 

Negatif: J 



Correction des concentrations en Testosterone et Epitestosterone par la densite (cf doc E-INC-03) 



Density affichee 



Numero du refractometre 



Densite" corrigee: 



Facteur de correction 



Concentration corrigee de Testosterone 



Concentration corrigee d'Epitestosterone 



W29 



■4 W<? 



n^L 



LO. 



2S 



PARAPHE 



€_ 



Ecartn : 



Cet enregistrement est a archiver dans le dossier de confirmation 



USADA 0223 



^cK 



TAB 25 



i — i 

; ; i 

In 



u 



: r 



U 



i i 



T.TST OF CONTENT 



^ A (.'ORIGINAL 




SECTION 1 : ADMINISTRATIVE PART 



Sample collection control form (995474) 

Documentation ( of£hipping (E-AR-02) 

Documentation orjeceipt of intact sample 

Mails from : USAD*A/UCI/LNDD/CPLD/Dr. De Boer 

Staff involved in the B analysis 

Acknowlegment of receipt of A sample documentation package 

Opening form of sample B 

Internal chain of custody of A and B samples and aliquots 



SECTION 2 : TECHNICAL PART 



2.1 Analysis for confirmation of T/E ratio 

List of confirmation analyses, method and preparative form, description of analysis 
Analysis program 
Calibration curves 

- Negative aliquot 

- Sample B 995474 aliquots (N=3 with hydrolysis; N=l without hydrolysis) 

- Positive aliquots 
Result form 

Data on instrument performances 



2.2. Confirmation analysis by GC/C/IRMS 

List of confirmation analyses, method and preparative form 

2.2.1. GC/MS analysis 
Description of GC/MS analysis 
Analysis program 

GC/MS analysis data: Negative aliquot and Sample B995474 for each fraction 

Result form 

Data on instrument performances 

2.2.2. Isotopic ratio analysis 
Description of GC/C/IRMS analysis 



pages 1-31 



Pages 1 and 2 
Page 3 
Page 4 

Pages 5 to 22 
Page 23 
Page 24 

Pages 25 and 26 
Pages 27 to 31 



pages 32 -134 



Page 32 to 43 
Page 44 

Pages 45 and 46 
Pages 47 and 48 
Pages 49 to 56 
Pages 57 to 59 
Page 60 
Pages 61 to 64 



Pages 65 to 73 



Pages 74 to 78 
Page 79 
Pages 80 to 93 
Pages 94 to 96 
Pages 97 to 99 



Pages 100 to 101 



Isotopic ratio analysis data: Negative aliquot and Sample B995474 for each fraction Pages 102 to 121 

„ f. P Pages 122 to 123 

Result form 6 . ... 

Data on instrument performances Pages 124 to U4 



SECTION 3 : Certificate of analysis n°28541 



pages 135-136 



ANNEXES 



pages 137-139 



Comments from Dr Douwe.de Boer 
List of the requests from Dr. Douwe de Boer 



Pages 137 to 138 
Page 139 
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s Ml 



n 



I n 



i i ! 

■i i! 



! LJ 



U 



tcnantuions / Doc. . 
Verifies par : — .~..\£s&..... 
Conformed nob conforme D 
N°ecart: 



HCHE DESTINEE AU LABORATOIRE NATIONAL DE DEPISTAGE DU DOPA' 



%<5 



&~Joindre obligatoirement les PVet cettefiche avec les prelevements biologiques ! 

Identification du medecin avant effectue les prelevements ; 

Nom/Pre^om(enlettresmaju^^ 

Adresse: ■M..ttU..M\ACb** .., ; 

£(l.$U/?.....V^y^»^^- Telephone :<9£JfaS±L&d3 

Identification des con t roles : D<f| En competition Q Hors Competition 

Le controle a-t-il ete diligente par une D.R.J.S. : oui [3 non Q si qui iaquelle : 

Federation : ...s£St..C U.C-.X i^.c/UWrr^?., 



Nomdel'epreuve: \.U^^..S^r^..V^rri\Q..^ ., 

ucu:....l(IA^:Sr.v..ft s /..£ ..v*^ .JaJa±/o£. 

N° prelevements ; 



MQFQ 



MQFQ 
BUR994178 



MQFQ 



MQFQ I 
DUrine DSang QSerum | DUrine QSang DSerum | UUnne DSang QSerumj DUrine DSang DSerum 



MQFQ 



DUrine QSang QSerum 



MQFQ 



MQFQ 



G Urine DSang DSerum 



MQFQ 



MOFG 



DUrine DSang DSerum 



MO FO 



DUrine DSang DSerum | DUrine DSang DSerum | DUrine DSang DSerum| DUrine DSang DSerum 



MQFQ 



DUrine DSang QSerum 



MQFQ 



Commentaires : 



Tracabilite de la chatne du froid : 

Trajet : Lieu de prelevement/domicile (ou cabinet) : 
Stockage sur le lieu de collecte : 



AmbiantQ +4°C© -20°CS 

Ambiant Q +4°CQ -20°C Q 



Lieu de collecte fadresse-ou s'est effectue Penlevement des echantillons) : 

Denomination (Domicile/cabinet/laboratoire. ...):... l/Crr.)^. . U\#fex.. .... U. J. Q. . 

Adresse :...... \0^... A*.... ^?&*r?J>: 



Enldvement effectue le : JLD.{.0..rt:.l.O...Q. 

RecuauLNDDle:...^. 

Version du 17/11/2005 



'Fti'mCim 



USADA 0227 






^^(^-^SS^^-p 







§ 

m 
it 









gjp^oh:^iiiP^^^^»ilt^|^^^^W»^^»^^^^^^P 




iiglf: 




iempiaire *wtin6 au Laboratoire National de Depistage du dopage - 143, avenue Roger-Salengro - SZ290 ^ CtiatBnay-MalabnT t Tel- : 01 46 SO 28 K 



LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification : E-AR-02 
Version : C 
Date: 28/06/2005 
l/l 



ACCUSE DE RECEPTION DE PRELEVEMENTS sans document de livraison 



i I 



L) 



U 



Cas d'un TRANSPORT AU LABORATOIRE par chauffeur sans document de livraison 



Organisme 



Epreuve et lieu : 



Date du contrdle : 



UC7 



■to 1 9^/06 



/!?' &<f* 



Nombre total d'echantillons re9us : ... 
Code du flacon Code du flacon 



Code du flacon 



■*>*>lf «£«» 



t i e lkA'% 



Llr6 AijS 



* % A<yt 



A 



9fr A.% 



k 



•?Vo 4(/4 



wii /m 



' Commentaires 






Code du flacon 



iii.qg-16 



A\ L rt<rf/ 



SOMA «> 



i"C 



RECEPTION AU LABORATOIRE 



TRANSPORTEUR 



Date et heure: \to 
Norn: .fLkWkU 
Signature : T&- 



W 9 H lS 




D£D u av ^> ? er SalejEW 

*'-.., r- ft I 4b OW - 



tf-tf" 



Nom : tfMvJs*; 

Signature : 




y ~~ ■ 60 28 69 - Fax : OL^boO. 
^ e *' cjF^r-e&^Ti?/ 1 ^^} est a archiver avec les documents de la sine dans la salle de reception 



■ g22W -! 
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- s> *■ ______ 

_ __. ________ 

IMD 

IABORATOIRE NATIONAL 
DE DEPISTAGE DU DOfAGE 



Chatenay-Malabry, le 20/07/2006 



ACCUSE DE RECEPTION DE PRELEVEMENTS 
(Echantillons et Documents) 



Du Docteur : BORDABERRY, Gerard 



du 20/07/2006 



Transporteur 



N° du Bordereau d'expedition 



DYNAPOST 



LI 



i n 

! . 1 



Date Reception des prelevements : 20/07/2006 

Orqanisme : Cyclisme (UC!) 

Eoreuve et Lieu : TDF 2006 etape n° 1 7 a Morzine 



Des Documents : 20/07/2006 



Nombre total d'echantillons recus : 

Numerate) des echantiHon(s) : 

994178 994179 995474 
Numero(s) Laboratoire attribuefs) : 178/07 



i 3 IA + ! 3 IB 






Commentaires : 



DRJS 



Adeline MOLIMA-PAUL 
Responsable Logistique 




143, avenue Roger Salengro - 92290 Chatenay-Malabr 
Telephone : + 33 (0)1 46 60 28 69 - Telecopie : +33 (0)1 46 60 30 17 - e-m US ADA 0230 



rage 1 sur i 



i ! 



D 



I"""! 



i j 



I ! 

i : 



I 

■:LJ 



email direction LNDD 



De: Varin Christian - CfCI [christian. varin@uci.cri] 

Envoye: fundi 31 juiltet 200% 17:41 
A: email direction LNDD 

Objet: echantillon 995474 

importance: Haute 

Cher Dr. De Ceaurriz, 

Corrfbrmement a rarticte 191 du regternent antkiopage de l*UCI, fa demande de contra analyse peut etre faite 
par la commission arrtidopage de HJCI. 

Nous vous serions reconnaissants de bien vouloir nous proposer plusieurs dates pour mener a bien la corttre 
analyse de f'echantillon n°995474, preleve tors du Tour de France 2006. 

Dans I'attente de vos promptes nouvelies, nous vous adressons, cher Dr. De Ceaurriz, nos meiileures 
salutations ! 

Christian Varin 

Manager Antidopage / Antidoping Manager 

Union Cyciiste Internationale 

CH-1860Aigle 

Tel: +41-24.468.58.11 
Fax:+41-24.468.58.12 
www.uci.ch 



IMPORTANT NOTICE : 

This message contains confidential information and is intended only for the individual named herein. If you are 
not the herein named addressee you should not disseminate, distribute copy or otherwise make use of this e- 
maiL Please notify the sender immediately by e-mail if you have received this e-mail by mistake, and delete 
4his e-mail from your system. 



Orange vous informe que cet e-mail a ete controle par ranti-virus mail. 



i ! Aucun virus connu a ce jour par nos services n'a ete detecte. 



31/07/2006 

US ADA 0231 



5 



UNDD 

LABORATOIRE NATIONAL 
DE DEPISTAGE DU DOPAGE 



Chatenay-Malabry, le 31 juiilet 2006 



TRANSMISSION DE TELECOPIE 



-y 



Expediteur : 


Destinataire : 


J. de CEAURRIZ 

Directeur du Laboratofre National de 

Depistage du Dopage 

Tel : +33 (0) 1.46.60.28.69 
Fax: +33(0)1.46.60.30.17 
e-mail : direction@lndd.com 


C. VARIN 
Orqanisme : 


UCI 

Fax : 00.41.24.468.59.14 



Nombre de pages y compris celle-ci : 1 



f~\ 



u 



LJ 



1 • 

J ■ 
} I 



i lJ 



Monsieur, 

En reponse a votre e-mail du 31 juiilet 2006, nous vous proposons que la cont re-analyse 
concernant I echantillon n° 995474 (rapport d'analyse n° 178/07-1) ait lieu le : 

- Jeudi 03, wendredl 04 et sarnedl 05 aout 2006 

- Mercredi 23, jeudi 24 et vendredi 25 aout 2006 

- tAercredl 06, jeudi 07 et wendredl 8 septembre 2006 

Selon le reglement de I'AMA, une personne independante du laboratoire (le temoin) doit 
assisler a I'ouverture du scelle de lechantillon B. Af in de prendre les dispositions neces- 
saires le cos echeant, je yous remercle de nous informer si votre federation prevoit la 
venue d'un representant (expert, medecin, representant du Sportif ...) 

L'operation de contre-analyse debutera a 9hQ0 au Laboratoire National de Depistage du 
Dopage a la date retenue. 

Nous vous prions de bien vouloir nous adresser avant la contre-analyse un cheque de 
245 € correspondent aux charges de la contre-analyse (reference de lechantillon a 
mscrire derriere le cheque). Une f acture sera alors emise apres la contre^afialyse. 

Cordiales salutations. 
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Chatenoy-Malobry, le 31 juilfet 2006 



TRANSMISSION DE TOECOPIE 



Exaedrteur: 



J.deCEAUDRZZ 

Director du Loboratoire NatiatMt de 

Depistage du Dopage 



Tel: ♦33(0)L46.60.26.69 
Fox: *33 (0)1.46.60.30.17 
e-mail: direetionGlndd.com 



CsitjoaMs : 



C.VARIN 
Orocniiine : 



ua 



Fax: 00.41.24.468.59.14- 



Nombre de pages y compris celle-ci : 1 



Monsieur, ; 

En rtponse a votre e-mail du 31 Juillet 2006, nous vous proposons que h contre-anolyse 
eoneernant teehantillon n' 995474 (rapport rfanalyse n* J7B/07-1) alt ijeu le : 

• Jeudl03,vendredl04etsamedi05oout2006 ! 
- Merer*diZ3,JeudlE4etvendredi25«oOt2006 ■ 

• Mercredl 06, Jeudl 07 et vendredl 6 septembre 2006 j 

Scion le riglement de TAMA, une personne irtdependante du laboratoij-e (le temoin) doit 
osslster a rouverture du sceHe" de rechantlllon 8. Afin de prendre les dispositions neces- 
saires le cos ccheant, je vous remereie de nous informer si votre federation prevoit la 
venue rfun representant (expert, roedecin, representant du sportlf _) j 

(.'operation de contre-anaiyse debutero a 9h00 ou Loboratoire National de Depistage du 
Dopage a la date retenue, i 

Nous vous prions de bien vouloir nous oaresser ovant la contre-cnolvse un cheque de 
245 € correspondant oux charges de la eontre-analyse (ref ereneej de riehantlllon a 
inscrlre derrJere le cheque). Une faeture sera olors emise opres la < 

Cordiales salutations. 
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email direction LNDD 



De: email direction LNDD [direction@lndd.coml 

Envoye: lundi 31 juiltet 2006 1 8:28 

A: , christiarLvarin@uci.ch , 

Objet Date contre-expertise echantillon n°995474 



En reponse a votre e-mail du 31 juillet 2006, veuiflez trouver d-joirrt tes dates de la contre-expertise de 
l'6chantiBon n°995474 (rapport d'anatyse n°178/07-1) : 

Jeudi 03, vendredi 04 et samedi 05 aout 2006 
Mercredi 23, jeudi 24 et vendredi 25 aout 2006 
Mercredi 06, jeudi 07 et vendredi 08 septembre 2006 

Cordiaies salutations 

J. de CEAURRIZ 



31/07/2006 

USADA0234 



INXD 

LASORATOIRE NATIONAL 
DE DEPISTAGE DU DOPAGE 



Chatenay-Malabry, le 31 juillet 2006 



TRANSMISSION DE TELECOPIE 



Expediteur : 



Jacques de CEA URRIZ 

Directeur du Laboratoire National de 

bepistage du Dopage 



+33 (0) 1.46.60.28.69 
+33 (0) 1.46.60.30.17 



Tel: 
Fax: 
e-mail : direction@lndd.com 



Destinataire : 



M. DAUTRY - Secretaire General 
Oroanisme : 



CPLD 

Fax : 

01.40.62.76.85 
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Monsieur le Secretaire General, 

Je vous prie de bien vouloir trouver ci-joint 1'e-mqil de I'UCI demandant une 
contre-analyse sur lechantillon B 995474 (rapport d'analyse n° 178/07-1) a\r\s\ que 
notre proposition de date. 



Je vous prie de recevoir, Monsieur le Secretaire General, mes cordiales saluta- 
tions. 



J. de 




; l 
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Jacques de CEAURRIZ 

Directeur du Uboratofre National de 

Wpistage du Dopage 

Tel •■ *33 (0) 1.46.60.28.69 
Fax : *33 (0) M6.60.30.17 
c-wafl: directlon6lndd.com 



frerttnaTalre : 



M. DAUTRy - Secretaire Several 
Oroonltme : 



Q»LO 



Fax: 
01.40.62.76.85 



Nombre de pages y compris celle-d : 3 



Monsieur le Secretaire Several, 

i 
Je vous prie de blen vouloir trouver ci-joint I'e-mail de WCt idemandant une 
contre-anaiyse sur rechontillon B 995474 (rapport dWyse n* l7fct/07-l) ainsi que 
notre proposition de date 



Je vous prie de recevofr, Monsieur le Secretaire General, toes ejirdiales saluta- 
tions. 
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USADA 

USAntt-Doping Agency 



hKtpkf. Heath. Span. 



!__! 



! !~J 



Board of Directors 

RatphWHote.MD 
Chair 

Richard W. Cohen, MD 
Vkx Chok 



Barry Axelrod 
Treasurer 



VIA FACSIMILE 

July 31, 2006 

Christian Varin, Manager 
Anti-Doping Services 
Union Cycliste International 
Chl860AigIe 
Switzerland 



RE: UCI File No. 29/06 

Tour de France, July 20, 2006 
Floyd Landis - Sample #995474 

Gentlemen: 



J. de Ceaurriz, Director 

Laboratoire National de Depistage du 

Dopage 

143, avenue Roger Salengro 

92290 Chatenay-Malabry 

FRANCE 



I am in receipt of the letter from UCI dated July 31, 2006, and the letter of today from 
the Mr. Landis requesting the B sample opening and analysis. 

KbtsHendridcsonBorgCHMM . JtA _..„. 

Secretory I am writing to confirm that the B sample opening and analysis of sample #995474 

will begin on Thursday, August 3, and conclude on Saturday, August 5, 2006. 
Eve^n Ashfbrd USADA understands that that the B sample confirmation will include the 

Lawrence Brown jr., md. mph testosterone/epitestosterone analysis and the carbon isotope ratio analysis. 

jean Fourooy. md. phd. mph Additionally, the athlete will be represented by Mr. Jose M. Buxeda and Dr. Douwe 



Andrew Mecca Dr PH. MPH 
Annette Salmeen, DPhU 



de Boer. USADA will also have a representative, Ms. Caroline Hatton, attend the B 
sample opening and analysis. 

If you have any questions or concerns about this matter, please do not hesitate to 
contact me. 



Sincerely, 




cc: Sean Petty, USA Cycling (w/o encls.) 

Gary Johansen, USOC Deputy General Counsel 

Jim Scherr, USOC Chief Executive Officer 

Mr. Jos6 M. Buxeda & Mr. Luis Sanz Hernandez, Counsel for Mr. Landis 

United States An6-Doping Agency 

1330 Quail Lake Loop. Suite 260. Colorado Springs. CO 80906 ■ Jet 719.785.2000 » Fax 7 1 9.7 85.200 1 

usodoQusantidoping&rg a www.usantidoping.org 
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USADA 

U.S. AnthDoping Agency 




Integrity. Health. Sport 



Facsimile Cover Sheet 



To: 



Christian Varin, UCI 
J. de Ceaurriz 



Fax: 41 24 468 58 12 

Fax: 33 1 46 60 30 17 



From: Travis T. Tygart 
Company: U.S. Anti-Doping Agency 
Address: 1 330 Quail Lake Loop, Suite 260 

Colorado Springs, Colorado 80906-4651 USA 



^_J 


Direct: +719-785-2032 
Fax: +719-785-2001 




i 


e-mail: 




J 


Date: 7/31/2006 




r"! 


Re: UCI File No. 29/06 


Pages (including 


; 


Tour de France, July 20, 2006 


this cover page): 


! 

! 


Floyd Landis - Sample #995474 
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Comments: 
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CONFIDENTIALITY NOTICE 
The Information contained in this facsimile transmittal sheet and document(s) that follow are for the 
exclusive use of the addressee and may contain confidential, privileged and non-disclosable information. 
If the recipient of this facsimile Is not the addressee, or a person responsible for delivering this facsimile 
to the addressee, such recipient Is strictly prohibited from reading, photocopying, distributing or 
otherwise using this facsimile transmission, or its contents, in any way. If the recipient has received this 
facsimile transmission in error, please call us immediately and return the facsimile transmission to us via 
the United States Postal Service. Thank you. 
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FLOYD LANDXS 



1. To: 



VSA. CYCLING 

Tt> Mr Steve Johnson 

Bv fax: + J 'H9 785 2Q2S '* * i 719 8<5G 462S 



2. Copy: 

(i) INTEBNACIQNAI. CYCLING UNION (UCI) 
To Mr Christian Varin 
By fax: + 41 24 468 58 1 2 

(«*) USADA 

To Mr Travis Tygart 
By fax:* I 719 7S5 2001 

(Hi) LNDD - Laboratuiru National dc D&pfceagi'-. du Donage 

To Mr Jacqtws de Ccaurriz 
By fax: 4- 33 14660 3017 

flv) ?HONAK HEARING SYSTEMS 
To Mrs Mooilca Zuarchcl 
By fax: 4 41 55 2547011 



[' ! 3 1st July 2006 

1 i 

Dear Sin?: 

I have received on the 2G 1 " July from my team PHONAK. HEARING SYSTEMS copy of 
a letter sent by-UCT that same <lay concerning my testing positive (T/E) in the Tour dc France 
i j onth.esragcofth.c20* July. 

i I 

n By means of this letter: 

I ! 

I. I ." 

'"' (?) T, formally require t he B sttmnle analysts, m accordance with articles 191 and 

following of the Ann* -Doping Rules (ADR). 

f ■ \ 

\ i 

j : (H) I appoint as my j eftal. r e presentatives. Mr Luis Sanz Kcmandcz and Mr Josds M* 

""' Bu*cda Matatetra, lawyers in Murlrid (Spain). I request that any formal 

communication concerning this iasue is sent to the latter (Mr Jose M* Burtcdn, 
I ' MASONS BUXEDA MENCITEN ABOOADOS, colic J«h& Ortega v QasstH. n° 

SJ 2». 25006 - Madrid, T -KW-9 1 4363 325, J 3 +34-914363329, e-mail: 

im.bitxgda<^mbni-al3ogados. com" ) . According to article 198 ADR, they will 
I , attend the opening oCxarnplcB. 

j I ' ' ■ •■- 

i— f (iii) f appoint as the expert that will attend the sample B analysis on my behalf, Dr 

Douwe dv Boer. Department v[ Clinical Chemistry. University Hospital 
r , Maastricht. 

i I 

«-J (iv) I require a copy of tiic eorjnpleto analysts report for sample A that should be sent 

to my legal representatives 03 soon as possible. 
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(v) t require from the medical services at the UCI a. thorough endocrinological study, 
la be carried out in a specialised mcdlcfr! center in Europe md the United Sffttc.v. 

Yours sincerely, ^-"" 



Licence 0020272 - UCI Code USA 197510L4 
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IABORATOIRE NATIONAL 
DE OEPISTAGE DU OOPAGE 



Chatenay-Malabry, le ler aout 2006 



TRANSMISSION DE TELECOPIE 
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Expediteur : 



Jacques de CEAURRIZ 

Directeur du Laboratoire National de 

Depistage du bopage 



Tel: +33(0)1.46.60.28.69 
Fax : +33 (0) 1.46.60.30.17 
e-mail : directfdn@lndd.com 



Destinataire : 



M. DAUTRY 
Oroamsme : 



CPLD 

Fax : 

01.40.62.76.85 



Nombre de pages y compris celle-ci : 5 



Monsieur, 

Veuillez trouver ci-joint les demandes de contre-analyse relatives a 1'cchantil.lon 
n°995474B en provenance du Conseil de Floyd LANDIS et de I'Agence Antidopage Ameri- 

came. 

Cette operation se deroulera du jeudi 3 aout au samedi 5 aout 2006: 



Je vous prie de recevoir, Monsieur, mes cordiales salutations. 
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Chatenay-Malabry. le ler apGt 2006 



TRANSMISSION DB TELECOPIE 



Exoc'dftcur : 



Jacques de CEAURRIZ 

Directeur du Laboratoire National de 

Depistage du Do page 



Ti\ : +33 (0) L46.60.28.69 
Fax: ♦33{0)L46.60.30.17 
•-malt : directlon£fndd.com 



Destfnatoirc : 



M. DAUTW 
Orggnfime : 



CPLO 



Fax ; 
01.40.62.76.85 



Nombre de pages y compris cellc-cl : 5 



Monsieur. 

Veulllez trauver ci-jo(nt Its demandes de contrt-analyse relatives a lechantillon 

n'995474B en provenance du Cotweil de Floyd LANDI5 et de rAgenee jAntidopage Amiri- 

ealne. 

Cette operation se deroukro du jeudi 3 aoQt ou samedf 5 eout 2006. 

Je vous prie de recevoir. Monsieur, mes cordloles salutations. 
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email direction LNDD 



De: Varin Christian - UCI [christian.varin@uci.ch] 

Envoye: mardi 1 aout 2006 09:51 

A: email direction LNDD 

Objet: RE : Date contre-expertise echantillon n°995474 



Cher Dr. De Ceaurriz, 

nous nous referons a la communication de USADA confirmant que la contre analyse pourra 
avoir lieu jeudi, vendredi et samedi { 3 au 5 aout 2006) 

pourriez-vous conf irmer a toutes les parties que la contre analyse debutera a 9hoo 
precise? 

l'UCI designera Martial Saugy en qualite d' expert. 

•J Bien cordialement ! 

. Christian Varin 

! j 

izd Message d'origine 

De: email direction LNDD [mailto:direction@lndd.com] 
■ r -. Date: lun. 31/07/2006 18:28 
i I A: Varin Christian - UCI 
i— J ' Objet : Date contre-expertise echantillon n° 995474 

. ; En reponse a vot re e-mail du 31 juillet 2006, veuillez trouver ci-joint les dates de 
!. I la contre-expertise de 1' echantillon n° 995474 (rapport d' analyse 
U n°178/07-l) : 



! 1 



n 



I [ 



j 

u 



Jeudi 03, vendredi 04 et samedi 05 aout 2006 
Mercredi 23, jeudi 24 et vendredi 25 aout 2006 
Mercredi 06, jeudi 07 et vendredi 08 septembre 2006 

Cordiales salutations' 

J. de CEAURRIZ 



Orange vous informe que cet e-mail a ete controle par l f anti-virus mail. 
Aucun virus connu a ce jour par nos services n'a ete detecte. 
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D e: DBoerdepDB@Iche.azm.nl] 

Envoye: mardi 1 aoOt 2006 16:57 

A: Direction@lndd.com 

C C: servicioslegales_abogados@hotmail.com 

Objet: B-sample analysis Landis 

Dear Dr. de Ceaurriz, 

This is to inform you that on thursday August 3, I will be present in your laboratory 
to witness a B-sample procedure regarding Landis. At the beginning of the B-sample 
procedure, a legal representative of Landis will confirm ray mandate. 

As far as I understood the procedure will start at 9:30 and will continue untill 
saterday August 5 . 

Because I did not receive through the representative of the athlete yet a copy of the 
Laboratory Documentation Package of the A-sample analysis, I would appreciate if you 
could make such a copy available at the beginning of the B-sample procedure. 

With kind regards, 

Dr Douwe de Boer 
Department of Clinical Chemistry 
University Hospital Maastricht 
Visiting address: 

Prof. Debyelaan 25 

6229 HX Maastricht 
Mail address: 

PO Box 5800 

6202 AZ Maastricht 

The Netherlands 
Phone: +31-43-3876696 
Fax: +31-43-3874667 
e-mail: ddbiaklinchem.azm.nl 



■***** + + ***+.***** + **** + ****** + *******+******************* + ****+************************ 
************ 

This email and any attachments may contain confidential or privileged information and 
is intended for the addressee only. If you are not the intended recipient, please 
immediately notify us by email or telephone and delete the original email and 
attachments without using, disseminating or reproducing its contents to anyone other 
than the intended recipient. The azM shall not be liable for the incorrect or 
incomplete transmission of this email or any attachments, nor for unauthorized use by 

its employees, 
a******.************************************************ 

************ 



Orange vous informe que cet e-mail a ete controle par 1 ' anti-virus mail 
Aucun virus connu a ce jour par nos services n'a ete detecte. 
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1001/002 



Dr Douwe de Boer 

Department of Clinical Chemistry 

University Hospital Maastricht 

Maastricht, The Netherlands 

tei: +31-43-3876696 

fax:+31-43-3874667 

e-mail: ddb@klinchem.azm.nl 



TELEFAX MESSAGE 



To: 



Prof. Jacques de Ceaurriz 
LNDD 



Telefax number: 



+33-1-46 60 30 17 



Subject: 
Date: 



B-sample analysis 



02-08-06 



Number of pages: 



(including front page) 



Dear Prof. Ceaurriz, 

Yesterday, I tried to send you an e-mail message which was returned without a successful 
delivery. 

Today, I send you a copy of that message by fax. 

With kind regards, 



^TWbXouwe-de Boer 



■f, j^- 
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D Boer de - B-sampie analysis Landis Page 1 



Van: D Boer de 

Aan: Direction@lndd.com 

Datum: 01-08-06 16:56 

Onderwerp: B-sample analysis Landis 

Dear Dr. de Ceaurriz, 

This is to inform you that on thursday August 3. 1 will b& present in your laboratory to witness a 
B-sample procedure regarding Landis. At the beginning of the B-sampie procedure, a legal 
representative of Landis will confirm my mandate. 

As far as I understood the procedure will start at 9:30 and will continue until! saterday August 5. 

Because I did not receive through the representative of the athlete yet a copy of the Laboratory 
Documentation Package of the A-sample analysis, I would appreciate if you could make such a copy 
available at the beginning of the B-sample procedure. 

With kind regards, 

Dr Douwe de Boer 
Department of Clinical Chemistry 
University Hospital Maastricht 
Visiting address: 

Prof. Debyelaan 25 

6229 HX Maastricht 
Mail address: 

PO Box 5800 

6202 AZ Maastricht 

The Netherlands 
Phone: +31-43-3876696 
Fax: +31-43-3874667 
e-maii: ddb@kiinchem.azm.nl 
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CC: servicioslegales_abogados@hotrhail.com 
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email direction LNDD 



De: email direction LNDD [dtrection@lndd.com] 

Envoye: mardi 1 aout 2006 1 1 :47 

A: , <*ristian.varin@uci.crr; •usada@usantidoping-org'; lm.buxeda@mbm-abogados.com' 

Objet Centre analyse Landis 

This e-mail is to inform you that the counter-analysis of sample B 995474 will start on Thursday August 3 at 9 
sun in the LNDD and will conclude on Saturday, August 5, 2006. ■ _ „..-... 

Reasenote that the athlete will be represented by Mr Jos6 M. BUXEDA and Dr Douwe de Boer, USADA by 
Caroline HATTON and UCI by Dr Martial SAUGY. 

Sincerely, 
J.deCEAURRIZ 
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email direction LNDD 



De: email direction LNDD [dtrection@lndd.com] 
Envoye: mercredi 2 aout 2006 10:08 
A: 'ddb@lche.azm.nr; , ddb@klinchem.azm.nr 

Objet Coritre Analyse Landis 

Dear Drde BOER, 

This e-mail is to inform you that the full laboratory documentation package of the A sample analysis is 
available and will be given to the experts at the beginning of the B-sample procedure. 

With best regards, 
J.deCEAURRIZ 



02/08/2006 An 3^ 
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LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-CE-03 
Version : C 
Date: 11/04/2005 
1/1 



PROGRAMMATION D'UNE CONTRE-EXPERTISE 



N° rapport concerne :..A3.$A.Q3..t A 

N° d'echantillon concerne :..3.3.£..'j.I.fi. 

Produit(s) soumis a Tanalyse : 

Xi£ , 



Date retenue pour l'analyse : / / OS I o*i )oS *.£&: "Zoo 6 

Departement(s) concerne(s) : 




Personnes concernees 



Directeur 



: tS .JDe: Co. 



cxjLirr/'- 



C3 



\ 



Ana] 



tyste: (UwU^. ^anXczayjc 



Chef de departement : Ad'pinV- 



CeapDhn 



CDLT: ftj^nt" \)dri)u /^urvnh 




Documents a fournir : 

- E-CE-01 : Formulaire d'ouverture de l'echantillon B 

- E-CE-02 : Remise sous scelle en cours de Cbntre-expertise 

- E-CE-05 : Fiche de suivi de resultat d'une contre-expertise 

- annexes des documents administratifs de la serie de l'echantillon concerne 

- dossier d'analyse positif 

- coiirriers (demandes d'analyse etreponses) 



Cet enregistrement est a archiver dans le dossier de contre-exDertise 
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U\GD 

LABORATOIKE NATIONAL 
DE DEPtSTAGE OU DOPAGE 



August 3, 2006 



We undersigned, Dr. Douwe De Boer and Mr Jose M. Boxeda, recognize to have received the 
full documentation package (207 pages) of sample A n° 995474 from the LNDD, 
Thursday August 3 2006, at the beginning of the procedure of counter-analysis of the 
corresponding B sample. 




Mr Jose M. Boxeda 




rej iresentative 



143, avenue Roger Salengro - 92290 Chatenay-Malabry - FRANCE 
Telephone : + 33 (0)1 46 60 28 69 - Telecopie : +33 (0)1 46 60 30 17 - e-mail : direction<2>lndd-cnm 
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Codification : E-CE-01 
Version : C 
Date : 05/12/2005 
1/2 



Formulaire d'ouverture de I'echaniillon B 



Demandefeitepar:y»Pi^JH..^.l?.CX.... Le(s) : \.L.jOQ J?OC G , 

Identification des personnes presenter : /ejdftibjt^etJ^t 






t/£Wa£ WO- 








{--! 



Nom : . _ ^ 



rtOKJCrOhiO-U 



■fUEUn 



D(mA(W 



1R U#S)/\ MAfifa^A 



n>.di %*, 



CAROUSE HATTod 




Destockage du flacon A : Date : Q3/.CS/.0.6 Heme : .$,... h..A.2. Operateur : IX 

Destockage du flacon B : Date :Q3l/.CM./.Q& Heure : .„i... h.J.SL Operateur : ...AM 

Lieu de destockage : Chambre froide n°.£3. 

Conditions de stockage du flacon B : -80°C D -2O°C0 +4°C D 

Systeme: VersapakO Berlinger^ Autre D N^.QQ&./f.3'.&..-. 

Nature du milieu biologique : (JrX*(fO. £...: 

Identification : Conformite par rapport au proces verbal de controle antidopage : Oiii/S^ Non □ 

Integrite des scelles : OuifM^ 

Validation (Signatures) : 6 P. **...„{ L VC%.&J ~Q$Q5>'B~- ' 
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ENREGISTREMENT 



Codification: E-CE-01 
Version : C 
Date: 05/12/2005 
2/2 



Formulaire d'ouverture de I'echantillon B 



Ouverture: 

N°duflacon:P)..3.35loM... <- 

Volume : ..k5...mL C^ppaOK»rnahV<smersY ) 

(si le milieu est congele attendre sa decongelation pour mesurer le volume) 







Cet enregistrementest a archive dans le dossier analytique de lacontre expertise. 



n 



i j 
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ENREGISTREMENT 



Codification: E-TE-05A 
Version : B 
Date: 22/08/2005 
1/2 



TRACABDLITE DES FLACONS A ET B 



r i 



Li 



N° de Serie : 178/07 
Reception et Stockage avant enregistrement (si necessaire): 



Reception par 


Date et Heure 


Stockage 


Heure 


V21 


20/07/06 a 21h35 


- 


- 



Stockage apres enregistrement : 



Flacons 


Entreposes par 


Date et Heure 


Lieu 


A 


V21 


20/07/2006 -22hl 5 


CH.FR.I (+4°C) 


B 


V21 


20/07/2006 -22hl 5 


CH.FR3 (-20°C) 



Chaine de possession des flacons A: 



Echantillon 995474 



Date 


Code operateur 


Localisation 


Raison du transfert 


2 1/07/2006 -7h25 


44 


Salle 107 


Destockage pour mise en tube EPO 


21/07/2006 -8hl0 


44 


Salle 107 


Mise en tube EPO 


21/07/2006 -9hl0 
Miseentuben°l 


19 


Salle 006 


Mises en tube pour : 

ES02/ES02C - BBS/EPH 

ES03-CD 

ES03B-LCH 

ES04/ES05-H/MS2 

ES06-IMMUNO 

ES08B - COLORIMETRIE 


2 1/07/2006 -09H25 


19 


CH.FR.1(+4°C) 


Stockage 


22/07/2006 -09h05 . 


18 


S. 103 (ambiant) 


Mise a i'ambiant 


22/07/2006 -10h50 


18 


S. 103 (ambiant) 


Mise en tube pour la confirmation T/E 


22/07/2006- llh20 


49 


S. 104 (ambiant) 


Mise en tube pour la confirmation IRMS 


22/07/2006 -12h45 


18 


CH.FR.1 (+4°C) 


Stockage 


23/07/2006 -14h30 


28 


S. 103 (ambiant) 


Mise a Tambiant 


23/07/2006 -15h00 


28 


S. 103 (ambiant) 


Re- Mise en tube pour la confirmation T/E 


23/07/2006 -17h00 


28 


CH.FR1(+4°C) 


Stockage 


24/07/2006 -08h20 


18 


CH.FR5 (-20°C) 


Stockage 



























U Cet enregistrement est a conserver dans le dossier de la se~rie s'il n'ya pas de positif ou dans le dossier positif. 
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Codification: E-TE-05A 
Version : B 
Date: 22/08/2005 
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TRACABILITE DES FLACONS A ET B 



U 



L..J 



LJ 



Chaine de possession des flacons B: 



Echantillon 995474 



Date 


Code operateur 


Localisation 


Raison du transfert 


28/07/2006 -15h45 


V08 


CH.FR5 (-20°C) 


Stockage 


03/08/2006 -9hl2 


18 


Ambiant 


Destockage pour decongelation 


03/08/2006- llh03 


26 


S004 (Ambiant) 


Mise en tube pour la confirmation EC3 1 


03/08/2006 -llh05 


23 


SI 03 (Ambiant) 


Mise en tube pour la confirmation EC24D 


Flacon vide - pas de remise sous scelle 



Cet enregistrement est a conserver dans le dossier de la s4rie s'il n'ya pas de positif ou dans le dossier positif. 
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ENREGISTREMENT 



Codification: E-TE-05B 
Version : B 
Date : 22/08/2005 
1/3 



TRACABELITE DES ALIQUOTES A ET B 



N° de Serie : 178/07 
Chaine de possession des alicmotes A: Echantillon 995474 



Date 


Aliquote(s) 


Code 
operateur 


Etape 


Remarques 


21/07/2006 
09h30 


AliquoteES02/ES02C 


45 


Preparation 




21/07/2006 
18h44 


AliquoteES02 . 


24/18 


Analyse GC/MS sur 
MSD15 


24 : Preparation appareil 
18 : Lecture 


22/07/2006 
03h02 


Aliquote ES02C 


24/17 


Analyse GC/MS sur 
MSD12 


24 : Preparation appareil 
17 : Lecture 


21/07/2006 
10hl5 


Aliquote ES03 


22 


Preparation 




21/07/2006 
17h08 


Aliquote ES03 


20 


Analyse HPLC/MS sur 
LCMS4 


Preparation appareil 
Lecture 


21/07/2006 
09h30 


Aliquote ES03B 


19 


Preparation 




21/07/2006 
16h55 


Aliquote ES03B 


19/27 


Analyse HPLC/MS/MS 
sur LCQ2 


19 : Preparation appareil 
27 : Lecture 


21/07/2006 
09h40 


Aliquote ES04/ES05 


35 


Preparation 




21/07/2006 
19h36 


Aliquote ES04 


37/18 


Analyse GC/MS sur 
MSD18 


37 : Preparation appareil 
18 : Lecture 


21/07/2006 
20h01 


Aliquote ES05 


18 


Analyse GC/MS/MS sur 
Polaris 1 


Preparation appareil 
Lecture 


21/07/2006 
10h59 


Aliquote ES06 


41 


Analyse Immuno 


Preparation appareil 
Lecture 


21/07/2006 
10h30 


Aliquote ES08B 


16 


Analyse PS 


Preparation appareil 
Lecture 


21/07/2006 
13h50 


Aliquote ES08 


16 


Preparation 


.■'.■' 


22/07/2006 
14h26 


Aliquote ES08 


16 


Analyse GC/MS sur 
MSD21 


Preparation appareil 
Lecture 


21/07/2006 
08hl0 


Aliquote ES07 


44 


Preparation 




23/07/2006 
09h41 


Aliquote ES07 


44 


Analyse EPO 


USADA0255 



Cet enregistrement est a conserver dans ie dossier de la s6rie s'il n'y a pas de positifou dans le dossier positif. 
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ENREGISTREMENT 



Codification: E-TE-05B 

Version : B 
Date : 22/08/2005 
2/3 



TRACABBLITE DES ALIQUOTES A ET B 



Date 


Aliquote(s) 


Code 
operateur 


Etape 


Remarques 


22/07/2006 
10h50 


Aliquote EC24D 


18 


Preparation 


Confirmation GC/MS T/E 


22/07/2006 
18h02 


Aliquote EC24D 


18 


Analyse GC/MS sur 
MSD20 


Aliquote hydrolyse 


22/07/2006 
18h33 


Aliquote EC24D 


18 


Analyse GC/MS sur 
MSD20 


Aliquote non hydrolyse 


22/07/2006 
ilh20 


Aliquote EC31 


49 


Preparation 


Confirmation IRMS 


23/07/2006 
llh33 


Aliquote EC31 
Fraction 3 


49 


Analyse GC/MS sur 
MSD22 




23/07/2006 
12h42 


Aliquote EC31 
Fraction 1 


49 


Analyse GC/MS sur 
MSD22 




23/07/2006 
13H47 


Aliquote EC31 
Fraction 2 


49 


Analyse GC/MS sur 
MSD22 




23/07/2006 
14H33 


Aliquote EC31 
Fraction 2 


49 


Dilution et 2 eme analyse 
GC/MS sur MSD22 




23/07/2006 
12h24 


Aliquote EC31 
Fraction 3 


49 


Analyse GC/C/IRMS sur 
Isoprime 1 




23/07/2006 
13h56 


Aliquote EC31 
Fraction 1 


49 


Analyse GC/C/IRMS sur 
Isoprime 1 




23/07/2006 
15h25 


Aliquote EC3 1 
Fraction 2 


49 


Analyse GC/C/IRMS sur 
Isoprime 1 




23/07/2006 
15h00 


Aliquote EC24D 


28 


Preparation 


2eme Confirmation T/E 


24/07/2006 
13h28 


Aliquote EC24D 


28 


Analyse GC/MS sur 
MSD20 


Aliquote hydrolyse 



Li 

\ ) 
I ! 



Chaine de possession des aliquotes B: 



Fchantillon 995474 



Date 



03/08/2006 
llh05 



03/08/2006 
19h45 



Aliquote(s) 



Aliquote EC24D 



Aliquote EC24D 



Code operateur 



23 



23 



Etape 



Preparation 



Analyse GC/MS sur 
MSD20 



Remarques 



Confirmation T/E 



Aliquote hydrolyse 



USADA 0256 



Cet enregistrement est & conserver dans fe dossier de la s6rie s'il n'y a pas de positif ou dans le dossier positif. %^Q 
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ENREGISTREMENT 



Codification: E-TE-05B 

Version : B 
Date: 22/08/2005 
3/3 



TRACABILITE DES ALIQUOTES A ET B 



Date 


Aliquote(s) 


Code operateur 


Etape 


Remarques 


03/08/2006 
llh03 


Aliquote EC3 1 


26 


Preparation 


Confirmation IRMS 


03/08/2006 
13h54 


Aliquote EC3 1 
Fraction 3 


26 


Analyse GC/MS sur 
MSD22 




03/08/2006 
14h59 


Aliquote EC31 
Fraction 1 


26 


Analyse GC/MS sur 
MSD22 




03/08/2006 
16h03 


Aliquote EC31 
Fraction 2 


26 


Analyse GC/MS sur 
MSD22 




03/08/2006 
17h48 


Aliquote EC3 1 
Fraction 3 


26 


Analyse GC/C/IRMS 
sur Isoprime 1 




03/08/2006 
19hl8 


Aliquote EC3 1 
Fraction 1 


26 


Analyse GC/C/IRMS 
sur Isoprime 1 




03/08/2006 
20h47 


Aliquote EC31 
Fraction 2 


26 


Analyse GC/C/IRMS 
sur Isoprime 1 





u 

■ 

■I I 

j ; 

I 

i ; 

u 

Lj 



USADA 0257 
Cet enregistrement est S conserver dans le dossier de la s6rie s'il n'ya pas de positif ou dans le dossier positif. 
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LNDD 



ENREGISTREMENT 



Code: 

Version 

Date: 



E-RECAP-01 
J 

09/06/2006 



■y 



n 



FICHE RECAPITULATIVE DES ANALYSES PRESENTEES 




Essai n° : 


EC 




Mode operatoire de preparation : 


M-EX- 


Version 








Mode operatoire d'analyse : 


M-AN- | 


Version 


CG/SM (SCAN) | | CG/SM(SIM) 
CL/SM | | CL/SM2 
IMM | j EPO 


| CG/SM2 | | 
| CL/SM3 | | 
| CG/C/IRMS | | 


CG/SM3 

CL/UV 

Cytometrie 






Essai n° : 


EC 2Q& 




Mode operatoire de preparation : 


M-EX- Ot<t> 


Version 


Mode operatoire d'analyse : 


M-AN- 2 ? 


Version 


CG/SM(SIM) 
CL/SM (SIM) | | CL/SM2 


[A\ CG/SM(SCAN) 
| CL/SM3 | | CL/UV 



Concentration estimee: 



* Concentration corrigee : Te*-,Vr> '. d ^ .^) n 



h = <?</. i ~i)~i ii & -. ?, ? n /- ' // riB go 



f ' ci • I, 9 ^ \^ = 




Essai n° : 

Mode operatoire de preparation : 
Mode operatoire d'analyse : 
CG/TSD I ' 



M-AN- 



Version : 
Version : 



CG/SM(SIM) 



CG/SM (SCAN) 



MM 



Concentration mesuree: 
* Seuil corrige : 




ES02 -BBS (CG-SM) 
ES02C-EPH (CG/SM) 
ES03 -CD (CL/SM) 
ES04-H (CG/SM) 



ES08 -HES (CG/SM)[ 
ES08B -PS 



ES06-IMM Q3] 
ES07 -EPO f I 



ES03C-LCH(CL/SM)[ 



ES03B -LCH (CL/SM/SM)[ 
ES05-MS2(CG/SM/SM)[ 



ESSOl-HBOCsl 1 
ESS02-TS [ | 



Code operateur de l'analyste m /2\) 
Date et paraphe : OUfo%fo6 

Hors portee d'accreditation : 

Raison ou numero d'ecart de la declaration en hors portee 



Code operateur du responsable : F& 
Date et paraphe : £> ^ / Q £ / O £ 





Cet enregistrementest a archiver dans le dossier de confirmation 



* a remplir par le responsable 
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MODE OPERATOERE 



Codification : M-EX-04B 
Version : E 
Date :01/12/2005 
" 1/3 



METHODE DE PREPARATION - CONFIRMATION DE LA TESTOSTERONE ET DE 

L'EPITESTQSTERONE 



Documents cites : E-TE-03A, M-P-05, I-EX-11, M-P-03B, I-TRAC-03A 

Attention : Ies temps d' hydrolyse et de derivation doivent imperativement etre respectes. 
Remplir la fiche de preparation E-TE-03 A 



Designation 


Lavage a 1'ether 
etapes en gris clair 


Hydrolyse 
etapes en trait epais 


Extraction - evaporation 

- derivation 
etaves en trait normal 


Bianc urinaire 


* 




•k 


References 


* 




* 


Aliquote echantillon 


* 


* 


* 


Aliquote echantillon sans 


hydrolyse 






* 


Cq urinaire 






* 





Prise d'essai = 2 mL 



Ajouter 50u.L de SI 



Materiel 

Tube a vis (13*100) 

Pipette Biohit l-5mL, cone 

Dispensette 
Rolling 

Centrifugeuse 4000tr/min 

Pipette Pasteur 
Poire de prelevement 



Bain a sec 



Reactifs et produits 



Diethylether (S06) 



APPLICABLE «s 



1 DEC. 2005 



Azote 



SV 






Becher 



ASSURANCE OUAUTE 
LNDD 



Tube echantillon Gilson (12.5*100) 
Pipette Biohit l-5mL, cone 

Pipette a poussee positive 
Cone eppendorf 



1 7aMethyltestosterone 
(SI3-)a4mg/L 



US AD A 0261 
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MODE OPERATOIRE 



Codification : M-EX-04B 
Version : E 
Date :01/12/2005 

2/3 



METHODE DE PREPARATION - CONFIRMATION DE LA TESTOSTERONE ET DE 

L'EPITESTOSTERONE 



Ajouter la (ou les ) substance(s) 
recherchee(s) dans le test de 
performance et les references 



Ajuster. a pH =7 



Ajouter ImL de tampon pH = 6.5 



m 



Agiter 



L 



Ajouter une goutte de betaglu dans 1* I 
aliquote echantillon a hydrolyser g 






Boucher et agiter 1 sec 



Hydrolyser 60 min a 55°C 



Centrifuger 5 min 



Extraire sur SPE GILSON 
selon I-EX-11 (application anabo) 



Transvaser les eluats j 



| Evaporer environ 30 min 



Denver en tube feime 
20 min a 60°C avec 50^iL de reactif H 



Conditionner en vial plastique 

prealablement identifies selon I- 

TRAC-03A 



Pipette a poussee positive 
Cone eppendorf 



Papier pH 0-14 
Vortex 

Pipette Biohit l-5mL, cone 



Vortex 
Compte gouttes 

Vortex 

Etuve 

Centrifugeuse 4000tr/min 

Gilson 

Cartouche .SPE CI 8 

Tube recueil Gilson (12.5* 100) 

Tube a vis (13*100) 

Bain a sec a 60°C, soufflettes 

Bainaseca60°C 
Seringue Hamilton IOOjiL 

Vial plastique 



Flacon compte gouttes 
K2C03 et CH3COOH 

Tampon pH=6.5 a +4°C 
(cfM-P-05) 



betaglucuronidase a 
+4°C(b-glu) 




Azote 

Reactif H2 (cf.M-P- 
03B) 



USADA 0262 
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Codification : M-EX-04B 
Version : E 
Date :01/12/2005 
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METHODE DE PREPARATION - CONFIRMATION DE LA TESTOSTERONE ET DE 

L'EPITESTOSTERONE 




D 



Revision biennale + 

- l'evaporation des phases organiques se fait maintenant sous azote (E- 

INFOdu 10/05/04) 

ajout de I-CONF-24P et KX)NF-24E . 

Suppression de I-CONF-24E 

Ajout des consignes concemant le cq urinaire 



Ajout d'un synthese pour clarifier les differentes etapes que doit subir le 
cq, le blanc urinaire Taliquote echantillon ... , 



18/04/2005 



01/12/2005 



SPECIMEN 



USADA 0263 
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i . t 

! ! 



n 



U 
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ENREGISTREMENT 



Codification : E-TE-03A 

Version : M 

Date : 13/ 09/2005 



Echantillon 



Date 






FICHE DE SUIVI PES AL1QUOTES POUR LA CONFIRM ATION / CONTRE EXPERTISEENjg 

Mode operatoire d'extraction : 



418 fr?- ^? i*-\u 



Appareil 
pHmet n° : 1- 



Refract n° £. 



Temperature en °C 1 Valeur affichee | ffffjfcj 



M--et-o(i§ 



djfel 



Date de mise a I'ambiant de I'echanttllon | o~\ (ojio 6 
Prise d'essai PE : 



Heure de raise a I'ambiant : | 3 M A 2^ 



Echantillon 



Blanc 



Donneur 






2- mL 



Heure de la PE : 



"flflflsH Paraphe : <^7 



Densite 



'$%$^$^*affirp 



<J,QZ2- 



Facteur de dilution 



\M 



\M 



VoI(enmL) 



!*«{ 



Vol eau ajoute ( en mL) 



Substance (TP, KEF, SI ...) 



E^AstpJ ''to htjQujf 



\ frvfM&^X 



Tfydfi/yth/iu* 






ILwfc»fovfet/gtl 



T/^fcv6^ftc/ 



^ jfJMfaAjUjtoJt 



Code sol ref 



ilir^Li 



U^-o^2± 



Hi-em'*-* 



MO-Q'Vl-l 






HVo3i-2, 



Htg-Olti 



H1-g^-l 



Cone sol ref 



^ 









*fri 



•"■*P 



-ftftf 



4* 



^W 



^HP 



Volume preleve en uL 



"50 



Wo 



3*. 



l£ 



Cone ref dans PE en <*timL 



-f(5c 



JL. 



3o 



-f?<? 



3>© 



Vd 



6o 



Operation 



Lavage 



Evaporation 



Ol(o2/0€ 



Incubation 



Mise a pH 



oyafw 



Hydrolyse 



etfoifa 



Extraction 



Stockage 



Evaporation 



Derivation 



Evaporation 



Reprise 



Stockage 



Date 



^IoZIog 



ytfo&fdt 



Olfotfoe 



oif&foe 



Heure debuF 



14 H 4< 



MWC?T 



M* 



41H0S- 



i%HAO 



\l^W70 



4%f{\e 



Recupere a~ 



•O HOP 



Identification du materiel utilise 



Bain a sec n° 






T (°C ): 



4kU<o 



A<tiZ< 



A& H0o 



'4 6 Ho? 



a fa&ick 



Code tampon: t -itO^C?6- o^- 



Dlu enzyme: o-f fe$jo£- 
Etuve n° : <?- 



DtuNH4€JH: 
RTxr*: 
Giisonn : -d 



Lieu 



Bain a sec n° : *f '3- 



Derivation 1 

Bain a sec n° : A^ 
Micro>eriae 

Derivatip<f2 

Bain^sec n° : 
DJgfreactif 2 : 



Bajif a sec n° : 



Lieu 



dlu : date llmite d'utilisation 



Cet enregistrement est a archiver dans le dossier de confirmation 
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TOPLEVEL PARAMETERS 

Method Information For: D:\MSDCHEM\l\METHODS\MAN27.M 
Method Sections To Run: 

(X) Save Copy of Method With Data 

( ) Pre -Run Cmd/Macro = 

(X) Data Acquisition 

(X) Data Analysis 

( ) Post-Run Cmd/Macro = 

Me ^antS"a?ion du rapport Testosterone /Epitestosterone MSD20- injection 

en split 

END OF TOPLEVEL PARAMETERS 



INSTRUMENT CONTROL PARAMETERS 



Sample Inlet: GC 
Injection Source: GC ALS 
Mass Spectrometer: Enabled 



! i 



6890 GC METHOD 



OVEN „ . _ ooc /n 

Initial temp: 160 'C (On) Maximum temp: 325 C 

Initial time: 0.00 min Equilibration time: 0.=>0min 

Ramps : 

# Rate Final temp Final time 

1 4.00 255 0.00 

2 30.00 300 2.75 

3 0.0 (Off) 
Post temp: 'C . 
Post time: 0.00 min 
Run time: 28.00 min 

FRONT INLET (UNKNOWN) BACK INLET () 

Mode: Split 

Initial temp: 280 'C (On) 
Pressure: 170.0 kPa (On) 
Split ratio: 12.1:1 
Split flow: 11.3 mL/min 
Total flow: 14.8 mL/min 
| j j Gas saver: Off 

Gas type: Helium 

COLUMN 1 COLUMN 2 

Method: MAN2 7. M Thu Aug 03 14 : 52 : 27 2006 Page : 1 
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:-] 



L.J. 



! I 



Capillary Column 

Model Number: Agilent 19091Z-002 

HP-1, 0.2mm * 25m * O.llum 

Max temperature: 350 'C 

Nominal length: 25.0 m 

Nominal diameter: 200.00 urn 

Nominal film thickness: 0.11 urn 

Mode: constant pressure 

Pressure: 170.0 kPa 

Nominal initial flow: 0.9 mL/min 

Average velocity: 40 cm/ sec 

Inlet: Front Inlet 

Outlet: MSD 

Outlet pressure: vacuum 

FRONT DETECTOR (NO DET) 

SIGNAL 1 

Data rate: 20 Hz 
Type: test plot 
Save Data: Off 
Zero: 0.0 (Off) 
Range : 
Fast Peaks: Off 
Attenuation: 

COLUMN COMP 1 

(No Detectors Installed) 



(not installed) 



BACK DETECTOR (NO DET) 

SIGNAL 2 

Data rate: 20 Hz 
Type: test plot 
Save Data: Off 
Zero: 0.0 (Off) 
Range : 
Fast Peaks: Off 
Attenuation: 

COLUMN COMP 2 

(No Detectors Installed) 



y 



THERMAL AUX 2 

Use: MSD Transfer Line Heater 
Description: Interface 
Initial temp: 280 'C (On) 
Initial time: 0.00 min 

# Rate Final temp Final time 

1 O.O(Off) 



POST RUN 

Post Time: 0.00 min 



TIME TABLE 
Time 



Specifier 



Parameter & Setpoint 



7673 Injector 



Front Injector: 
Sample Washes 
Sample Pumps 
Injection Volume 
Syringe Size 

Post In j Solvent A Washes 
Postlnj Solvent B Washes 
Viscosity Delay 
Plunger Speed 
Prelnjection Dwell 
Postlnj ection Dwell 

Back Injector: 
No parameters specified 













2.0 


microliters 


10.0 


microliters 


3 




3 







seconds 


Fast 




0.00 


minutes 


0.00 


minutes 



MS ACQUISITION PARAMETERS 
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General Information 



Tune File 
Acquistion Mode 



atune . u 
SIM 



MS Information 



: Solvent Delay 

EM Absolute 
! EM' Offset 
■J Resulting EM Voltage 

:"i [Sim Parameters] 
■ t 

GROUP 1 
:-, Group ID 
! I Resolution 
u Plot 1 Ion 

Ions /Dwell In Group 



2.50 


mm 


False 


400 




1752. 


9 



1 

Low 
. 301.3 
( Mass, Dwell) ( Mass, Dwell) ( Mass, Dwell, 



( 209.3, 
( 341.3, 
( 432.4, 



50) ( 301.3, 
50) ( 417.3, 
50) ( 446.4, 



50) { 327.3, 50) 

50) ( 431.3, 50) 

50) ( 522.5, 50) 



u 



[MSZones] 



I MS Quad 
J MS Source 



150 C maximum 200 C 
23 C maximum 250 C 



LJ 



END OF MS ACQUISITION PARAMETERS 



END OF INSTRUMENT CONTROL PARAMETERS 



DATA ANALYSIS PARAMETERS 



Method Name: D:\MSDCHEM\l\METHODS\MAN27.M 



Percent Report Settings 



Sort By: Signal 

Output Destination 
Screen: No 
Printer : Yes 

Method: MAN27.M 
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File: No 
Integration Events: Autolntegrate 
Generate Report During Run Method: No 
Signal Correlation Window: 0.020 

Quantitative Report Settings 



Report Type: Summary 

Output Destination 
Screen: Yes 
Printer: No 
File : No 



1 j Generate Report During Run Method: 



No 



l ! 



Calibration Last Updated: Thu Aug 03 09:24:50 2006 

Reference Window: 2.00 Minutes 
Non-Reference Window: 1.00 Minutes 
Correlation Window: 0.10 minutes 
Default Multiplier: 1.00 
Default Sample Concentration: 0.00 



^ Compound Information 



1) . Methyltestosterone (I ?I D ^ R l^ oi ann-in 

! Ret. Time 20.90 min., Extract & Integrate from 20.40 to 21.40 mm 



Lvl ID Cone (ng/mL) Response 

1 100.000 4741732 

2 100.000 3738708 

3 100.000 4816134 

ISTD cone: 100.000 ng/mL 
Curve Fit: Linear . 






!LJ 



i n 



i ! ! 



2) Epitestosterone 



( ■)' 



Ret. Time 18.49 min., Extract & Integrate from 17.99 to 18.99 mm 



Lvl ID Cone (ng/mL) Response 

1 5.000 129729 

2 30.000 534747 

3 60.000 1904191 



Curve Fit: Linear, forced through origin 



Method: MAN27.M 
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n 

1 ! 



n 



i i 



I ! 
Li 

U 



j 



DATA ANALYSIS PARAMETERS 
Method Name: D:\MSDCKEM\1\METH0DS\MAN27.M 

Percent Report Settings 

Sort By: Signal 

Output Destination 
Screen: No 
Printer: Yes 
File: No 

Integration Events: Autolntegrate 
Generate Report During Run Method : No 
Signal Correlation Window: 0.020 

Qualitative Report Settings 

Peak Location of Unknown: Apex 

Library to Search Minimum Quality 
DEMO.L ° 

Integration Events: Autolntegrate 
Report Type: Summary 

Output Destination 
Screen: No 
Printer: Yes 
File: No 

Generate Report During Run Method: No 

Quantitative Report Settings 

Report Type: Summary 

Output Destination 
Screen: Yes 
Printer: No 
File: No 

Generate Report During Run Method: No 

Method: MAN27.M Fri Aug 04 07:32:57 2006 Page : £| I 
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Quantification du rapport T/E r>r>.Aa 2006 

Calibration Last Update.d: Fri Aug 04 07:32:46 2006 



Reference Window: 2.00 Minutes 
Non-Reference Window: 1.00 Minutes 

■ • Correlation Window: 0.10 minutes 

; Default Multiplier: 1.00 
Default Sample- eventration: 0.00 

"' Compound Information 



i 1 



U 



u 



— / t onr) TR) 

1) Methyltestosterone l 

Ret. Time 20.91 min.. Extract & Integrate from 20.41 to 21.41 min. 

Signal Rel Resp, Pet. Un=. (rel, Ration 
Tgt 301.30 

Lvl ID Cone (ng/mL) Response 

1 100.000 3782021 

2 100.000 3011193 

3 100.000 3783290 

Qualifier Peak Analysis ON ISTD cone: 100.000 ng/mL 

Curve Fit: Linear __. 

2) Epitestosterone * . ' 

Ret. Time 18.50 min., Extract & Integrate from 18.00 to 19.00 min. 



man27.e 



Signal Rel Resp. Pet. Unc.(rel) ^egration 
Tgt 432.40 

Lvl ID Cone (ng/mL) Response 

1 5.000 294592 

2 30.000 1324358 

3 60.000 3442296 

Qualifier Peak Analysis ON 
Curve Fit: Linear 



3) Testosterone ' TR ' 

Ret. Time 19.30 min. /Extract &. Integrate from 18. B0 to 19.80 min. 



Siqnal Rel Resp- Pet. Unc.(rel) . integration 
n Tgt 432.40 man27.e 



Lvl ID Cone (ng/mL) Response 

1 30.000 1845917 

2 180.000 7860237 

3 360.000 20557109 

Qualifier Peak Analysis ON 

Method: MAN27.M Fri Aug 04 07:32:57 2006 
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Curve Fit: Linear 



END OF DATA ANALYSIS PARAMETERS 



Fri Aug 04 07:32:57 2006 



r 



! i 



u 



! : 
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Sequence Name: D:\MSDCHEM\l\SEQUENCE\0308.S 
Comment : 
Operator: 23 
Data Path: D:\Msd20\aout06\0308\ 

Pre-Seq Cmd: 
Post -Sea Cmd: 



Method Sections To Run 
(X) Full Method 
( ) Reprocessing Only 



On A Barcode Mismatch 
(X) Inject Anyway 
( ) Don't Inject 



Line Type Vial DataFile Method Sample Name 



Sample 
Sample 
Sample 
Sample 
Sample 
Sample 
Sample 

8 Sample 

9 Sample 

10 Sample 

11 Sample 

12 Sample 

13 Sample 

14 Sample 



1 Rl 

2 TPTE 
1 R2 

3 BLUTE 

4 1780774A 

5 1780774B 

6 1780774C 

7 1780774S 
1 R3 

8 BLURTE 

9 REF1TE 

10 REF2TE 

11 REF3TE 

12 CQTE 



MAN27 itms 

MAN27 TP TE 2 

MAN27 itms 

MAN27 BLU TE 

MAN27 B 178/07 995474 TE 

MAN27 B 178/07 995474 TE 

MAN27 B 178/07 995474 TE 

MAN27 B 178/07 995474 ssh TE 

MAN27 itms 

MAN27 BLU TE. 

MAN27 BLU + T3 E5 

MAN27 BLU + T180. E30 

MAN27 BLU + T3 60 E60 

MAN27 CQ TE 001 



I i 

u 



Sequence verifiee par : ......<£r.Ji. 

Remarques : 



Last Modified: Thu Aug 03 1S:30:37 2006 
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!' 1 

Li 



LI 

H 

L: 



Response Ratio 



5- 



2- 



Testosterone 



-i 1 1 r 



-i 1 1 r 



LJ 



Amount Ratio 



LI 



Resp Ratio = 1.50e+000 * Amt - 7.81e-003 
Coef of Det (r^2) = 0.999 Curve Fit: Linear 



Method Name: D:\MSDCHEM\l\METHODS\MAN27.M 

Calibration Table Last Updated: Fri Aug 04 07:32:46 2006 
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kS 



n 

] i 



L! 

r~ 
i 

L 

r" 

L: 



Response Ratio 


0.9- 




0.8- 




0.7- 




0.6- 




0.5- 




0.4- 




0.3- 




0.2- 





Eoitestosterone 



0.1- 



-( 1 ^T- 



-i 1— r 



0.2 0.4 

Amount Ratio 



Resp Ratio = 1.51e+000 * Amt - 3.72e-003 
Coef of Det (r*2) = 0.999 Curve Fit : Linear 



0.6 



Method Name: D:\MSDCHEM\l\METHODS\MAN27.M 

Calibration Table Last Updated: Fri Aug 04 07:32:46 2006 
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File: 
Operator : 
Date Acquired; 
Instrument : 
Method File: 
Sample Name: 
Misc Info: 
Vial Number 



D : \Msd2 \aout 6 \ 3 8 \BLUTE . D 
23 

3 Aug 2006 18:12 
MSD 20 
MAN27 
BLU TE 



Analyse quantitative :Testosterone/Epitestosterone 



SI :METHYLTESTOSTERONE. 



f~i 




Abundance 
80000 

60000 

40000 

20000 



Ion 301.30 (301.00 to 302.00): BLUTE.D 
2CL92 



21.51 



U- 



i i . i | i i r . p i ■ rr| ' i !-r, p i i . i i i i 
Time-> 20.50 21.00 21.50 22.00 22.50 



u- 



L_ 



Epitestosterone-Testosterone 



Epitesto-Testo-llbetaOH A et E 



Abundance Ion 432.40 (432.1 to 433.1 0): BLUTE.D 



2000 



1500 



1000 



500 




1 i i i i ) i i i — r-; — r-i — i — i | i i — i i | i i i — i | i i — r-T- 

Time-> 18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 



Abundance 



2000 



1500 



1000 



500 



Ion 432.40 (432.10 to 433.10): BLUTE.D 

Ion 522.50 (522.20 to 523.20): BLUTE.D 2CJ 



18.62 




' i i i i | ■ t i ■ i '■ » ■ ' i ' ' ' ' I ' ■ -' ' I ' ' ' ■ » 
rime-> 18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 
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File: 
Operator : 
Date Acquired: 
Instrument : 
Method File: 
Sample Name: 
Misc Info: 
Vial Number 



D:\Msd20\aout06\0308\BLURTE.D 

23 

3 Aug 2006 21:18 
MSD 20 
MAN27 
BLU TE 



8 



Analyse quantitative :Testosterone/Epitestosterone 



! ~i 




SI : METHYLTESTOSTERONE 



Abundance Ion 301 .30 (301 .00 to 302.00): BLU RTE.D 

20*92 
80000 * 



60000 



40000 



20000 



21.51 



Tlme-> 



n K).T1 

— i i i i ( 






i= i f | '■■ \-T . y> ■ ' ' | • ' > ' 



20.50 21.00 21.50 22.00 22.50 



LJ 



Epitestosterone-Testosterone 

Abundance Ion 432.40 (432.10 to 433.10): BLURTE.D 



2000 



1500 



18.38 

I 




1000 



0' i i i ' i ' ' ' ' I ' ' ' ' I ' ' ' ' I ' ' ' ' I ' ' ■• ' I 
Time~> 18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 



Epitesto-Testo-llbetaOH A et E 



Abundance Ion 432.40 (432.1 to 433.10): BLURTE.D 

ton 522.50 (522.20 to 523.20): BLURTE.D 20J9 



2000 



1500 



1000 



500 




' i i i .1 | ' ■ i > ■ | ' ' ■ ■ I '■ • ' ' I ' ' ' ' I ' ' ' ' I 
Time-> 18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 
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File: 
Operator: 
Date Acquired: 
Instrument : 
Method File: 
Sample Name: 
Misc Info: 
Vial Number 



D:\MSD20\AOUT06\0308\1780774A.D 

23 

3 Aug 2006 18:43 
MSD 20 
MAN27 
B 178/07 995474 TE 



Analyse quantitative :Testos terone/Epites tost erone 



! r ~, 



i i 



abundance 
2500000 



2000000 



1500000 



1000000 



500000 



Jl 



fime-> 5.00 



TIC: 1780774A.D 




10.00 



JUwbujuL' 



r=T 1 1 1 — i < 1 1 1 ' " r 



15.00 20.00 



SI :METHYLTESTOSTERONE 



Abundance 
120000 



Ion 301 .30 (301 .00 to 302.00): 1 780774A.D 
2C.98 




22.56 



i — i — I — I — I — I — I — i — r- 



TCme-> 



20.50 21.00 21.50 22.00 22.50 



f~! 



Epi testosterone-Testosterone 



Abundance 
100000 

80000 

60000 

40000 

20000 





Ion 432.40 (432.10 to 433.10): 1780774A.D 
19*36 

19.62 20 - 11 




19.80 



Time-> 



— i | i i i i | ' i i ■ | — r 

18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 



Epitesto-Testo-llbetaOH A et E 
Ion 432.40 (43Z10 to 433.10): 1780774A.D 



Abundance 



400000 



300000 



200000 



100000 



Time-> 




I i i i i | i ■ .'. ' t ' ' ' ' i ' ■ ' "'"I 
18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 
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D:\MSD20\AOUT06\0308\1780774A.D 



r; 



Data File Path 

Data File Name 

Operator 

Date Acquired 

Acq. Method File 

Sample Name 

Vial Number 

Calibration Title 

Last Calibration Update 



# Peak Type 

1) *ISTD 

2) 

3) * 



Ret Time 
20.98 
18.56 
19.36 



D:\MSD20\AOUT06\0308\ 

1780774A.D 

23 

8/3/2006 18:43 

MAN27 

B 178/07 995474 TE 

4 

Quantification du rapport T/E 

Fri Aug 04 07:32:46 2006 



Signal 
301.3 
432.4 
432.4 



Name Target Response Amount Units 

Methyltestosterone 3971127 100.00. ng/mL 

Epitestosterone 342595 5.94 ng/mL 

Testosterone 3733052 63.15 ng/mL 



Calcul du rapport T/E 





Surface 


Concentration 


I 


10.9 


10.6 


{ I 
Ll 






n 







Li 

D 

Ti 



u 



u 



u 
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D:\MSD20\AOUT06\0308\1780774B.D 



Data File Path 
Data File Name 
Operator 
Date Acquired 
Acq. Method File 
Sample Name 
Via! Number 
Calibration Title 



D:\MSD20\AOUT06\0308\ 

1780774B.D 

23 

8/3/2006 19:14 

MAN27 

B 178/07 995474 TE 

5 

Quantification du rapport T/E 



Last Calibration Update Fri Aug 04 07:32:46 2006 



i ; 

Lj 



# Peak Type 

1) *ISTD 

2) 

3) * 



Ret Time 
20.99 
18.57 
19.36 



Signal Name Target Response Amount Units 

301.3 Methyltestosterone 3356149 100.00 ng/mL 

432.4 Epitestosterone 279871 5.75 ng/mL 
432.4 Testosterone 3079122 61.64 ng/mL 



U 

n 

L- 



Calcul du rapport T/E 

Surface Concentration 
11.0 10.7 



B 

i 
LI 

n 



n 



u 



u 



I i 
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File: D:\Msd20\aout06\0308\1780774B.D 

Operator: 23 

Date Acquired: 3 Aug 2006 19:14 

Instrument: MSD 20 

Method File: MAN27 

Sample Name: B 178/07 995474 TE 

Misc Info: 

Vial Number : 5 



Analyse quantitative :Testosterone/Epitestosterone 



t i 



y 



u 



Abundance 
2000000 



1500000 



1000000 



500000 



TIC: 1780774B.D 



i-^t 1 1 ! 1 1 i : 1 1 1 " ' 1 1 ' r 



JLujU^ 



Time-* 5.00 10.00 15.00 20.00 



SI : METHYLTESTOSTERONE 



Abundance Ion 301 .30 (301 .00 to 302.00): 1 780774B.D 

100000 20[99 



80000 



60000 



21.22 




22.57 



Time-> 



20.50 2100 21.50 22.00 22.50 



Epitestosterone-Testosterone 



r-i 



U 



Abundance Ion 432.40 (432.1 to 433.1 0): 1 780774B.D 



80000 



60000 



40000 



20000 




i i t i I i i i i I i i i i I i ' ■■ I *'• ' l ' •■''' 'I 
ri me _> 18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 



Epitesto-Testo-llbetaOH A et E. 

abundance Ion 43Z40 (432.10 to 433.10): 1780774B.D 

400000] | on 522.50 (522.20 to S±E20): 1 78Q774B.D 



300000 



200000 



100000 




rime-> 18.50 19.00 19-50 20.00 20.50 
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D:\MSD2Q\AOUT06\0308\1780774CD 



Li 



< — • 
i I 

Li 

n 



u 



LJ 



Data File Path 

Data File Name 

Operator 

Date Acquired 

Acq. Method File 

Sample Name 

Vial Number 

Calibration Title 

Last Calibration Update 



# Peak Type 
1) *ISTD 

2) 
3) 



Ret Time 

20.99 
18.56 
19.37 



D:\MSD20\AOUT06\0308\ 

1780774C.D 

23 

8/3/2006 19:45 

MAN27 

B 178/07 995474 TE 

6 

Quantification du rapport T/E 

Fri Aug 04 07:32:46 2006 

Signal Name Target Response Amount Units 

301.3 Methyltestosterone 4098783 100.00 ng/mL 

432.4 Epitestosterone 329392 5.55 ng/mL 
432.4 Testosterone 3670090 60.18 ng/mL 



■y 



U 



Caicul du rapport T/E 

Surface Concentration 
11.1 10.8 



53 
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File : 
Operator: 
Date Acquired 
Instrument: 
Method File: 
Sample Name: 
Misc Info: 
Vial Number 



D:\Msd20\aout06\0308\1780774C.D 
23 

3 Aug 2006 19:45 
MSD 20 
MAN27 
B 178/07 995474 TE 



Analyse quantitative : Testosterone/Epitestosterone 



SI :METHYLTESTOSTERONE 



U 



D 



n 

L! 

n 




Abundance Ion 301 .30 (301 .00 to 302.00): 1 780774C.D 




Time-> 20.50 21.00 21.50 22.00 22.50 



u 



n 
U 



L! 



U 



Epitestosterone -Testosterone 



Abundance Ion 432.40 (432.10 to 433.10): 1780774C.D 



100000 

80000 

60000 

40000 

20000 


Time-> 



19.: 



37 



19.62 



20.11 



8.10 



18.56 



J8_Bf^8.1^ ^lJ4 



19.81 




i . i i | i ■ i i j i ' ' i 1 ' ' ' ■ ' | ' ' ! 

18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 



Epitesto-Testo-llbetaOH A et E 



Abundance Ion 432.40 (432.1 to 433.1 0): 1 780774C.D 

Ion 522.50 (522.20 to £$E30): 1780774C.D 

400000 



300000 



200000 



100000 




Time-> 18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 
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D:\MSD20\AOUT06\0308\1780774S.D 



n 

Li 



L 



Li 

n 
U 



Data File Path 

Data File Name 

Operator 

Date Acquired 

Acq. Method File 

Sample Name 

Vial Number 

Calibration Title 

Last Calibration Update 



# Peak Type 

1) *ISTD 

2) 

3) * 



Ret Time 
20.97 
18.62 
19.38 



D:\MSD20\AOUT06\0308\ 

1780774S.D 

23 

8/3/2006 20:16 

MAN27 

B 178/07 995474 sshTE 

7 

Quantification du rapport T/E 

Fri Aug 04 07:32:46 2006 

Signal Name Target Response Amount Units 

301.3 Methyltestosterone 3924981 100.00 ng/mL 

432.4 Epitestosterone 11645 0.44 ng/mL 
432.4 Testosterone 41499 1.22 ng/mL 



Li- 

n 

u 



Calcul du rapport T/E 

Surface Concentration 
3.6 2.8 



55 
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th 



n 



U 



File: D:\Msd20\aout06\0308\1780774S.D 

Operator: 23 

Date Acquired: 3 Aug 2006 20:16 

Instrument: MSD 20 

Method File: MAN27 

Sample Name: B 178/07 995474 ssh TE 

Misc Info: 

Vial Number : 7 



Analyse quantitative :Testosterone/Epitestosterone 



Abundance 



800000 



600000 



400000 



200000 



TIC: 1780774S.D 



T"ime-> 5.00 



JjuULuLJ 

! 1 1— r- 




-ujJj 



10.00 15.00 



-i 1 1 1 : 1 r- 

20.00 



SI :METHYLTESTOSTERONE 



Abundance 
100000 



80000 



60000 



40000 



20000 



Time-> 



Ion 301 .30 (301 .00 to 302.00): 1 780774S.D 
198 




i i i i I i . i i I i i i i I ' i i ' t ' ' ' ' I ' ' '" 
20.50 21.00 21.50 2200 22.50 



n 







LJ 

D 





Epitestosterone -Testosterone 

Abundance Ion 432.40 (432.10 to 433.10): 1780774S.D 

20.06 
4000 



3000 



2000 



1000 




0' — r-i— i — i [ i — i— i — I — | i i ' . i — i i i — r-i — | i i — i i | . — i — . I ( 

Time-> 18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 



Epitesto-Testo-llbetaOH A et E 

Ion 432.40 (432.10 to 433.10): 1780774S.D 
Ion. 522.50 (522.20 to 523.20): 178013GWCD 



Abundance 



5000 
4000 
3000 
2000 
1000 





Time—> 



i , i | i ■ ' i i ' i ' ' i. ' ■ ■ ■ i ■ ' ■ ■ ' i ' ' ' ' I 
1 8.50 1 9.00 19.50 20.00 20.50 
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File: D:\Msd20\aout06\0308\REFlTE.D 

Operator: 23 

Date Acquired: 3 Aug 2006 21:49 

Instrument: MSD 20 

Method File: MAN27 

Sample Name: BLU + T3 E5 

Misc Info: 

Vial Number : 9 



Analyse quantitative : Testosterone/Epitestosterone 



Abundance 
250000 






TIC: REF1TE.D 




200000 










150000 










100000 












50000 












1 




I,. 


..I 


■ j 


J i wi -^ . 


lJ 


JLJ 


Of 2 
Time-> 5.0C 


) 


1 1 ' 
10.00 


15.00 20.00 



Epitestos terone -Testosterone 



Abundance Ion 432.40 (432.10 to 433.10): REF1TE.D 

1St30 



50000 



40000 
30000 
20000 
10000 



18.50 



18 



8.62 



119.53 

\ r ' i i i 



20.9 

i ' ' • ■ i r • ■ ^i 



Time~> 



18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 



SI : METHYLTESTOSTERONE 



Abundance Ion 301 .30 (301 .00 to 302.00): REF1TE.D 



120000 

100000 

80000 

60000 

40000 

20000 


Time-> 



2Ct91 



20.12020241 



21.51 



i i i i I i . . ' i I i ' ' ' i '•''('' > ' i ■ 
20.50 21.00 21.50 22.00 22.50 



Epitesto-Testo-llbetaOH A et E 

Abundance Ion 432.40 (432.10 to 433.10): REF1TE.D 

Ion 522.50 (522$p&> 523.20): REF1TE.D 



50000 



40000 



30000 



20000 



10000 



18.50 



18. 



Tlme-> 



| 20.9 

119-53 JM 

i i . . . i ■ > f ■ n r ' ' ' ' i -^ ' ■' ' i ' " • ' **i 

18 50 19.00 19.50 20.00 20.50 
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File: 
Operator : 
Date Acquired: 
Instrument : 
Method File: 
Sample Name: 
Misc Info: 
Vial Number 



D:\Msd2Q\aout06\0308\REF2TE.D 
23 

3 Aug 2006 22:20 
MSD 20 
MAN27 
BLU + T180 E30 



10 



Analyse quantitative :Testosterone/Epitestosterone 



i I 
i ; 

L! 
n 



Li 



Q 



n 



flibundance 
300000 
250000 
200000 
150000 
100000 
50000 



TIC: REF2TE.D 



^JJLJuL -J- 



-i — i — i — i- 



Time-> 5.00 



10.00 



15.00 



20.00 



SI :METHYLTESTOSTERONE 



Abundance 



80000 



60000 



40000 



20000 



Ion 301 .30 (301 .00 to 302.00): REF2TE.D 

T 



21.51 



> 0.m29 / 

~ i i ■ f i ' ' i ' i 



Time-> 



i ■ ' ' ■ I ' ' ■ ■ i ■ ■ ■ ■ i ' 
20.50 21.00 21.50 22.00 22.50 



n 
L 



u 



r; 

u 



U 



Epitestosterone-Testosterone 



Abundance 
250000 


Ion 43240 (432.1 

1£ 


to 433.10): REF2TE.D 
31 


200000 






150000 


■ 




100000 






50000 


18.50 
A 





Time-> 


18.3X8.62 18.97 | \19.52 20.9 


' ' '■"*'■-' r j i i | i i' i 4 i | t i i i | i i i i | . i t . | 

18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 



Epitesto-Testo-llbetaOH A et E 



Abundance Ion 432.40 (432.1 to 433.1 0): REF2TE.D 

Ion 522.50 {522&MO 523.20): REF2TE.D 



250000 



200000 



150000 



100000 



50000 



rime-> 



18.50 



1 8,3 ^8.62 18.97 

' i ■ ■'Vpi i i i | ' 



119.52 



20.3 

1 t ' ' ' ' I ' ' ' "1 



18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 
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File: 
Operator : 
Date Acquired: 
Instrument : 
Method File: 
Sample Name: 
Misc Info: 
Vial Number 



D:\Msd20\aout06\03 08\REF3TE.D 
23 

3 Aug 2006 22:51 
MSD 20 
MAN27 
BLU + T360 E60 



11 



Analyse quantitative : Testosterone/Epitestosterone 



U 



y 
D 



! U 




SI :METHYLTESTOSTERONE 



Abundance 


Ion 301 .30 (301 .00 to 302.00): REF3TE.D 
2(191 


100000 






80000 




- 


60000 




21.51 


40000 








20000 




I J 





i"ime-> 


20.1228142 




1 I I 1 — i—J~r- 1 i' | i i i i | • i i ■ | . ■ i i | > ■ • ■ 

20.50 21.00 21.50 22.00 22.50 



•Fi 



n 
u 



n 



j n 

■ t- ! ■ i 
i LJ. 



Epi testosterone-Testosterone 



Abundance 


Ion 43Z40 (432.1 
1S 


to 433.10): REF3TE.D 
,32 




600000 








500000 








400000 








300000 




- 




200000 








100000 


18.50 
A I 







T"ime-> 


18.3^8.62 18,97 / \19.53 


20.9 


i-t-j i -i I'r i i i ^. i i'i k . j i i i s i i i i i I i 

18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 


i r-) 



Epitesto-Testo-llbetaOH A et E 



18.50 



Abundance Ion 432.40 (43Z1.0 to 433.1 0): REF3TE.D 

Ion 522.50 (523jSJOa 523.20): REF3TE.D 



600000 
500000 
400000 
300000 
200000 
100000 




•3^6.62 18.97 M19-53 



20.33 20.9 



Tlme-> 



i i i i' | ' i I — i i | ■ r i 1 — j i i i i | 

18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 
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ENREGISTREMENT 



Code: 
Version : 
Date: 
Page 



E-FCR-04B2 
A 

03/08/2006 
1/1 



TirwF. TV ANALYSE / RESULTAT - CONFIRMATION SEMI-QUANTITATIVE T/E (trois aliquotes) 



Paraphe : 
Echantillon 



478/07 994474 



432 



Ion de quantification Testo et Epitesto : 

Concentration de la reference 1 : Testosterone: 

Concentration de la reference 2 : Testosterone: 

Concentration de la reference 3 : N Testosterone: 



Dilution : 

Ion de quantification SI : 

30 Epitestosterone : 

180 Epitestosterone : 

360 Epitestosterone : 



1/ 1 



301 



5 

30 
60 



T/E theorique : 6 
T/E theorique : 6 
T/E theorique : 6 



Fichier 


Surface du SI 


Surface Testosterone 


Surface Epitestosterone 


REF1 


REF1TE 


3782021 


1845917 


294592 


REF2 


REF2TE 


3011193 


7860237 


1324358 


REF3 


REF3TE 


3783290 


20557109 


3442296 


1780774A 


3971127 


3733052 


342595 


1780774B 


3356149 


3079122 


279871 


1780774C 


4098783 


3670090 


329392 



RF.SIJLTAT DE L'ECHANTILLON 



Fichier 



1780774A 



1780774B 



1780774C 



Movenne 



Ecarttype 



Valeur finale 



Concentration Testosterone 



63,2 



ng/mL 



61,6 



ng/mL 



60,2 



ng/mL 



61,7 



ng/mL 



1,5 



ne/mL 



61,7 



ng/mL 



Concentration Epitestosterone 
ng/mL 



Rapport T/E en surface 



10,9 



5,8 



ng/mL 



5,6 



ng/mL 



5,7 



ng/mL 



0,2 



ng/mL 



5,7 



ng/mL 



11,0 



11,1 



11,0 




Partie a remplir par le responsable 

Seuil de declaration du rapport T/E ( en surface) : 4 ^ o ctC*")/ 

Incertitude (liee a la methode) pour le rapport T/E: 30^ pour Epitestosterone : 3D/o pourla T estosterone : ^ A=> 

Valeur basse du rapport T/E: 1-!f Resultat: Anormal: [jXj 

Valeur haute du rapport T/E: III 3 Inclassable : [_3 

Negatif : 1 I 

Correction des concentrations en Testosterone et Epitestosterone par la densite fcf doc E-INC-03) 



Density affichee 



Numero du refractometre 



Densite corrigee : 



Facteur de correction 



Concentration corrigee de Testosterone 



Concentration corrigee d'Epitestosterone 



Tnq? 



1 



LQJ25 



© 



Ja-S 



c \~\ t\g tin 



<■ 9n, t 



&* 



PARAPHE 




Ecartn 



Cet enregistrement est a archiver dans le dossier de confirmation 
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ENREGISTREMENT 



Codification: E-CC-11 
Version : B 
Date: 08/03/2006 
1/1 



VERIFICATION DES PERFORMANCES INSTRUMEISTAXES EN CG/SM 

(screening et confirmation) 



Numeroci'identificationdsrappareil: . . JlA^b 2-D 

Date:' O^(l>l[o'6 • 

1 - Source d'ionisation 



Qui Non 



MSP 



Polaris 



Autotune lion 69 ou 219 majoritaire 
Autotune. : Abondance de l'ion 502 > 3% 
Repeiler < 35 
Ion time > 2 ms - 



& 




.& 




^r 









Observations :. 



U 

D- 

P 




7 - EtancheVte du systeme 

MSD / 18/69 ( H20), 28/69 (N2), 32/69 (02)/. . 

44/69 (C02) < 10% 
Polaris ' • Air et eau : Intensite ion 19 < ; intensite ion 18" 

Observations : 



3 - Sensibilite 

Screening • Recal / Mix eonforme ^ __ 
Conf TP eonforme -Fichier: \X ^ 

TP eonforme -Fichier : 
. TP eonforme - Ficnier 



Oui -Non 



^ 



TP eonforme - Fichier: 
TP eonforme - Fichier: 



Oui' Non 




LI 



Observations : 



G0-4b£H£ 



Code operateuret paraphs 

Cetenregistrement est ctarchiver dans le classes C-MA-Eck de I'appareil 



USADA 0289 



<o\ 



Li 

y 

\\ 
■L.1 



u 



5973 Autotune 



Instrument: MSD 20 - 
Thu Aug 03 16:00:37 2006 



D : \MSDCHEM\1\5973N\ATUNE. U 



Mass 69.00 
Ab 483164 
Pw50 0.62 



J_L 



Mass 218.90 
Ab 247349 
Pw50 0.62 



Mass 502.00 
Ab 17083 
Pw50 0.64 



66 



* ' I ' 1 ' ' ' ' T * 

71 216 221 



Ion Pol 



POS 



500 



Emission 34.6 
EleEnergy 69.9 
Filament 1 

Repell'er 30.46 

IonFocus 90.2 

EntLens 11.5 

Enfeoffs 19.33 



Samples 8 

PFTBA OPEN Averages 3 

StepSize 0.10 



MassGain 


397 


MassOffs 


-10 


AmuGain 


2576 


AmuOffs 


127 


Wid219 - 


•0.018 


DC Pol 


NEG 


HED . 


ON 


EMVolts 


1353 



Zones: 

MS Source 23 Foreline 

MS Quad 150 



59 



505 



Scan: 10.00 - 700.00 Samples: 8 Thresh: 100 Step: 0.10 
166 peaks Base: 69.00 Abundance: 43 9872 

100 



80- 



60- 



40- 



20- 



0M 



\ ',■',■'• ■ ) 



-H-T r i — r- 



-i 1 1 r 



100 



200 



300 



400 



500 



600 



Mass Abund Rel Abund Iso Mass Iso Abund Iso Ratio 

69.00 439872 100.00 70.00 5101 1.16 

219.00 230080 52.31 220.00 10123 4.40 

502.00 15730 3.58 502.90 1442 9.17 
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5973 Air and Water Check 
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Instrument: MSD 20 

Thu Aug 03 16:05:12 2006 



D : \MSDCHEM\l\5973N\ATUNB . U 



Scan: 10.00 - 75.00 Samples: 8 Thresh: Step: 0.10 
64 peaks Base: 69.00 Abundance: 570752 

100 -, 



90- 



80- 



70- 



60 



50 



40- 



30- 



20 



10 



10 



i i 



20 



30 



40 



50 



60 



70 



Mass Abund Re 1 Abund Iso Mass I so Abund I so Ratio 

69.00 570752 100.00 70.00 6224 1.09 

11166 1.96 19.00 68 0.61 

33960 5.95 29.10 901 2.65 



18.10 
28.10 



Current Params used: 

Rep = 30.5 Entl = 19.33 Entr = 12 FOCUS = 90 EMV = 1353 



Relative abundances: 
18/69 = 1.9.6 
28/69 =5.95 
32/69 = 1.86 
44/69 = 0.40 
28/18 = 304.14 



Water%. 
Nitrogen% 
Oxygen% 

Carbon Dioxide% 
Nitrogen/Water% 



USADA0291 



File: D:\MSD20\AOUT06\0308\TPTE.D 

Operator: 23 

Date Acquired: 3 Aug 2006 17:10 

Instrument: MSD 20 

Method File: MAN27 

Sample Name: TP TE 2 

Misc Info: 

Vial Number : 2 



r 1 
i i 



•L 



Analyse quantitative :Testosterone/Epitestosterone 



SI :METHYLTESTOSTERONE 



d 




Sundance 
120000 

100000 

80000 

60000 

40000 

20000 



Ion 301.30 (301 .00 to 302.00): TPTE.D 
2d93 



Time-> 



>0.12BGBflHBE71 

i i i I i i i' 



21.52 



W~ 



20.50 21.00 



~'V * ' * r< ■ ■ • r ' 

21.50 22.00 22.50 



n 



U 



0. 

n 
u 



Epitestosterone-Testosterone 



Epitesto-Testo-llbetaOH A et E 




Abundance 
4000 



3000 



2000 



1000 



Time-> 



Ion 432.40 (432.10 to 433.10): TPTE.D 
Ion 522.50 (52£|2<5 to 523.20): TPTE.D 

18.51 



20.S 




i I i i i i I i i i i I i ■ ■ ' I i ' ■ ' I ' ' ' ' l 
18.50 19.00 19.50 20.00 20.50 
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LNDD 



ENKEGISTREMENT 



Code : 

Version 

Date: 



FICHE RECAPITULATIVE PES ANALYSES PRESENTEES 



E-RECAP-01 

J 

09/06/2006 




N° de laboratoire : 
Produit(s) confirme(s) 
pH mesure en conf : 



Ar<'&JL*-{\C 3»caro(y^> 



S.JL 



Densite affichee en conf : 

Refractometre n° : 

* Densite corrigee : 



S.s&X 



*A K ojj£ 




Essai n° : 

Mode operatoire de preparation : 

Mode operatoire d'analyse : 

CG/SM(SCAN) [3 CG/SM(SIM) 
CL/SM *" 

IMM 



M-EX- 3M 



M-AN- S2JjU\ 



CG/SM2 

CL/SM3 

CG/CMMS 



□ 



Version 
Version 
CG/SM3 
CL/UV 
Cytometric 



A/fl 




ES02 -BBS (CG-SM) 
ES02C -EPH (CG/SM)_ 
ES03 -CD (CL/SM) [ 
ES04 -H (CG/SM) 



ES03B -LCH (CL/SM/SM)[ 



ES03C -LCH (CL/SM)[ 



ES05 -MS2 (CG/SM/SM)| | 



Code operateur de I'analyste : Ji£ 
Date et paraphe :o^Jo8(c>G C* 

Hors portee d'accreditation : [ 

Raison ou numero d'ecart de la declaration en hors portee : 



Code operateur du responsable : l\ <\ 
Date et paraphe : oS>\o % \ ©q 



■_j^«Y 



Cet enregistrement est a archiver dans le dossier de confirmation 



* a remnlir nar le resnonsable 
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MODE OPERATOIRE 



Codification : M-EX -24 
Version : C 
Date :17/01/2006 

1/4 



METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IEMS 



Documents utilises : E-TE-03C, I-VOL-01, I-EX-06, I-EX-07, 1-EX-08 et I-TRAC-03C 

Remplir la fiche de preparation - confirmation / contrc expertise en CPG/C/SMRI E-TE-03C 
Operations Materiel 



Prise d'essai selon I-VOL-01 
8 ml maximum par tube 



Centrifugation 5 minutes 



Transvaser le surnageant dans tube 
prelablement identifies 

(cfI-TRAC-03C) 



Extraire sur SPE Rapid Trace 
selon I-EX-06 



Evaporation a sec 



~J 



Ajouter 1.5 ml de tampon phosphate 
pH = 6.5 



Agiter jusqu'a dissolution complete 



Ajouter 2 gouttes de 
^-glucuronidase 



Boucher et agiter 1 seconde 



Hydrolyserlh00a55°C 



Centrifugation 5 minutes 



Transvaser le surnageant dans 

tubes prealablement identifies 

(cfI-TRAC-03C) 



Extraire sur SPE Rapid Trace 
selon I-EX-07 



Evaporation a sec 



Tubes Kimble 16x100 mm 
Pipette Biohit l-5ml 
Cones Biohit 

Centrifugeuse 4000 tr/min 

Tubes Kimble 16x100 mm 
Pipette Pasteur 



Cartouches Bond Elut CI 8 500mg 
Tubes Kimbles 16x100 mm 

Bain a sec a 60°C 

Dispensette 

Vortex 
Compte goutte 

Bouchons Zymarck 
Vortex 

Etuve 

Centrifugeuse 4000 tr/min 

Tubes Kimble 1 6x 1 00 mm 
Pipette Pasteur 



Cartouches Bond Elut CI 8 200mg 
Tubes Kimble 1 3x 1 00 mm 

Bain a sec a 60°C 



Reactifs et produits 

APPLfCABLE le 
1 9 JAN. 2006 



ASSURANCE QUALITg 
LNDD 



Azote 

Tampon Phosphate pH = 6.5 
Chambre froide a +4°C (cf M-P-05) 



P-glucuronidase 
Chambre froide a +4°C 



Azote 



USADA0295 
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MODE OPERATOIRE 



Codification : M-EX -24 
Version : C 
Date :17/01/2006 
2/4 



METHODE ^ P ? EPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
MET ABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR Rr/r/n»MS 



Operations 



I ! 



L_! 



D 



> i 

U 



U 



.Li 



U 



UJ 



Dissoudre et reunir dans un tube 
les extraits du meme echantillon : 

Mettre de cote un tube sec 
Ajouter 500 ul d'acetonitrile dans 
les autres tubes et agiter 10s avant 
de les transvaser dans ie tube sec 



Rincer les tubes transvases avec 
500ul d'acetonitrile 



Evaporation a sec 



Ajouter 50 ul de pyridine 
Ajouter 50 ul d'anhydride acetique 



Reprendre par rotation Jegere du 

tube en position quasi horizontale 

Agiter 5 secondes et boucher 



Deriver le tube bien ferme IhOO 

a 60°Cou laisser 
une nuit a temperature ambiante 



Evaporation a sec 



Ajouter 1 ml d'acetonitrile 

Agiter 10 secondes 

Ajouter 1 mi d'eau ultrapure 

Agiter 10 secondes 



Extraire sur SPE Rapid Trace 
selon I-EX-08 



Evaporation a sec des fractions 
Fl (environ 2h00) 
F2 (environ lh30) 

F3 (environ 45min) 



Materiel 

Pipettman de 1 ml 
Pipette pasteur 
Vortex 



Reactifs et produits 

Acetonitrile 



Pipettman de 1 ml 
Pipette pasteur 

Bain a sec a 60°C 

Pipettman de 50 ul - Cones Greiner 
Vortex 

Vortex 



Acetonitrile 



Azote 



Bain a sec a 60°C 

ou 

Portoir a tubes sous hotte 

Bain a sec a 60°C 

Pipette Biohit 1-5 ml 
Cones Biohit 

Vortex 

Cartouches Baker CI 8 500 mg 
Tubes kimble 13x100 mm 

Bain a sec a 80°C 



Pyridine dessechee 
Anhydride acetique > 99% 



SPECIMEN 



Azote 

Acetonitrile 
Eau ultrapure 



Azote 



f'l 

u 



USADA 0296 



G^ 



t ! 

u 



Li 



n 



f! 



U 

n 
Li 



J i 

u 



LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-EX -24 
Version : C 
Date :17/01/2006 

3/4 



METHODEDE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Traitement des fractions Fl, F2 et F3 
Operations Materiel 



Reactifs et produits 



Ajouter le SI selon I-VOL-OI 



Seringue Hamilton de 50 pi ou de 100 Androstanol acetate H67 200 ng/ul 
pi selon le volume ajoute 



Ajouter 200 pi d'acetonitrile 



Pipettman reglable de 200 ul 
Cones Greiner 



Reprendre par rotation Iegere du 
tube en position quasi horizontale 



Centrifligation 5 minutes 



Transferer dans les vials 

prealablement identifies 

selon I-TRAC-03C 



Centrifugeuse 4000 tr/min 

Vials en verre avec insert 300 pi 
ou vials en verre de 1.5ml 
selon le volume 



Evaporation a sec | Bain a sec a 60°C 



Reprendre dans de lliexane 
selon I-VOL-01 



Pipettman reglable de 200 pi ou 1ml 



SertiretAgiterlOsecondes | Capsules a sertir - Vortex 



Acetonitrile 



SPH 



Azote 
Hexane 



U 

D 



U 





u 



Apres analyse GC/MS ; 



Reajustement du SI si necessaire 

(Cf. I-VOL-01) 

Agiter 10 secondes 



C 



Evaporation a sec 



Reprendre dans de I'hexane 
(CfI-VOL-0I) 



Seringue Hamilton de 50 pi 

ou de 100 pi selon le volume ajoute 



Bain a sec a 60°C 



Pipettman reglable de 200 pi ou 1ml 



SertiretAgiterlOsecondes | Capsules a sertir - Vortex 



Androstanol acetate H67 0.2mg/ml 



Azote 
Hexane 



i | 
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codification : M-EX -24 
Version : C 
Date : 17/01/2006 

4/4 



METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRM S 



Action 



i- 1 



Li 

ri 
u 



U 

u 

g 

i 

LJ 

n 

L) 

ri 

LJ 

n 

u 

U 

ri 

U 



redige par 



Personne concernee 



Cynthia MONGONGU 



Date 



16/01/2006 



Signature 



jt^ ya^r 




B 



Modification des quantites de SI et d'ACN, ajout d'une remarque 
rimportance de la rotation des tubes 



A ->Passage de projet en document valide 
temps/temperature acetylation 



modification 



changement de cartouche pour la premiere extraction 

addition d'une nouvelle fraction d'analyse 

reunion des aliquots d'un meme echantillon avant derivation 

l'evaporation des phases organiques se fait maintenant sous azote (E- 

INFOdulO/Q5/04> 



changement de cartouche pour la premiere extraction 

addition d'une nouvelle fraction d'analyse 

reunion des aliquots d'un meme echantillon avant derivation 

l'evaporation des phases organiques se fait maintenant sous azote CE- 

INFO du 1 0/05/04) ' 

changement SE en SI et ajout analyse GC/MS avant GC/C/IRMS 



14/10/2002 



04/02/2004 



16/07/2004 



17/01/2006 




r 
L 



■ ! i 

■i i 
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LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-TE-03C 
Version : G 
Date: 17/01/2006 
1/4 



FICHE DE SUIVIDES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

GC/C/IRMS 



Mode operatoire d'extraction: 



M-EX-24 



Echantillon: \JRffl& V> RSS" ^ 



Sexe : M 



■□ 



Misea l'ambiant de I 'echantillon : Date 



o2j1o?]cG Heure 



*=l* r2_ 



Prise d'essai: 



Volume: 



1)0 mL 



Heure: 



^A 



l*Q3 J Paraphe: JQ^ 




Blanc urinaire 



Pool 



k • I Pensite: _J_cff3 Prise d'essai : UCmL 



Paraphe : 



Preparation de I'echantillnn 




*DLU: date Iirnite d*utilisation 



USADA 0299 
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1-1 
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ENREGISTREMENT 



Codification : E-TE-03C 
Version : G 
Date: 17/01/2006 
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FICHE DE SUIW DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

GC/C/IRMS 



Identification du materiel utilise 




Acetylation 



Evaporation 



O'ftaS'fcG 



CiM|b^/c6 



Troisieme 
extraction 



e*H\o&ld, 



Bain a sec (BSE):'5£U 




Stoclcage a 
4°C 



Evaporation <=M t o*? o& 



DLU* Anhydride acetique S*„U.o& 
DLU* Pyridine cJtP { <tooG ' 
Bain a sec (BSE) : 
ou Temperature ambiante 



Rapid Trace : CL^oaT) 



^S3T~ 



<PQ.jP 



&*£ 



-^5i 



T.iftit • PET-TO ] 




AjoutSI, 
Mise en vial 



UUD^O 



Evaporation 



Stockage a 
+4°C 



cMicetcC^ jc§*<& 



Bain a sec (BSE): H^ 



Code du SI (0,2mg/mL) : H67- 



Bainasec(BSE):^5Jl 




Pigr 



ja^p 



££F 



Analyse par CG/MS 



r] 

i 





Fraction Fl 


Fraction F2 


Fraction F3 


Volume SI (ul) 


3 


JLO 


.i 


Volume hexane (ul) 


^JUx> 


i|oo 


-ooo 



! i 



USADA 0300 



<H 



n 



D 
G 



D 



LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-TE-03C 
Version: G 
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FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

GC/C/IRMS 




Autres operations (dilution, reinjection...) 



Operation 



Pate 



Heure de debut 



Recupere a 



Identification du materiel utilise 



Paraphe 



Analyse par GC/C/IRMS 



Lj 



I i 



n 



Volume total SI preleve (ul) 



Volume final hexane (\il) 



Fraction Fl 



^h 



_^<SO 



Fraction F2 



tt 



*so 



Fraction F3 



± 



Uf 
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ENREGISTREMENT 



Codification: E-TE-03C 
Version : G 
Date: 17/01/2006 
4/4 



FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

GC/C/IRMS 




Identification du materiel utilise 



ISOPRIME^L 



Paraphe 



pszn 



b 



L 



n 

LJ 



n 



D 



Aiitfes operations (concentration, dilution, reinjection...) 



Operation 



Date 



Heurede debut 



Recupere a 



Identification du materiel utilise 



Paraphe 



U 







Ecarts n° 






Cet enregistrement est a mettre dans le dossier de confirmation de Vechantillon 



US ADA 0302 ^ 



TOPLEVEL PARAMETERS 



pMethod Information For: C:\MSDCHEM\l\METHODS\MAN 52. M 
Method Sections To Run: — 



H 



) 



Save Copy of Method With Data 
MSTOP Pre-Run Cmd/Macro 

Instrument Control Pre-Run Cmd/Macro 
Data Analysis Pre-Run Cmd/Macro 
Data Acquisition 
Data Analysis 

MSTOP Post-Run Cmd/Macro 

Instrument Control Post-Run Cmd/Macro 
Data Analysis Post-Run Cmd/Macro 
Method Comments: 
; This is the default method 



) 
) 
) 
X) 
X) 
) 
) 
) 



END OF TOPLEVEL PARAMETERS 



D 



L! 



INSTRUMENT CONTROL PARAMETERS 



U 



6890 GC METHOD 



DVEN 



P 

a 

n 



Initial temp: 70 'C (On) 
Initial time: 1.00 rain 
Ramps : 

# Rate Final temp Final time 

1 30.00 270 12.00 

2 10.00 300 3.00 

3 O.O(Off) 
Post temp: 70 *C 
Post time: 0.00 min 
Run time: 25.67 min 



Maximum temp: 325 'C 
Equilibration time: 0.50 min 



n 

FRONT INLET (S PLIT/S PLITLESS ) 
p Mode: Splitless 

; Initial temp: 280 'C (On) 
l_, Pressure: 145.0 kPa (On) 

Purge flow: 20.0 mL/min 
r ~ Purge time: 2.0 min 
j I Total flow: 25.4 mL/min 
|_j Gas saver: Off 
Gas type: Helium 



BACK INLET (UNKNOWN) 



n 

L-l 



DLUMN 1 
J Capillary Column 

Model Number; Agilent 19091s-433 

Max temperature: 325 'C 

Nominal length: 30.0 m 

Nominal diameter: 250.00 um 

Nominal film thickness: 0.25 um 

Mode: constant pressure 

Pressure: 145.0 kPa 

Nominal initial flow:. 2.3 mL/min 

Average velocity: 56 cm/sec 

Inlet: Front Inlet 

Outlet: MSD 

Outlet pressure: vacuum 



COLUMN 2 

(not installed) 



fbthod: MAN 52 -M 



Fri Aug 04 10:24:41 2006 



Page: 1 
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% 



n 

1 FRONT DETECTOR () 

i 

SIGNAL 1 
r « Data rate: 20 Hz 
j : Type: test plot 
1 ' Save Data: Off 

Zero : 0.0 (Off) 
,-•■ Range: 

Fast Peaks : Off 
/..., Attenuation: 

,_jCOLUMN COMP 1 

(No Detectors Installed) 

THERMAL AUX 2 
',_. Use: MSD Transfer Line Heater 
j ; Description: 

! J Initial temp: 300 'C (On) 
Initial time: 0.00 rain 

# Rate Final temp Final time 
j ; 1 0. (Off) 



BACK DETECTOR () 

SIGNAL 2 

Data rate: 20- Hz 
Type: test plot 
Save Data: Off 
Zero: 0.0 (Off) 
Range: 
Fast Peaks: Off 
Attenuation: 

COLUMN COMP 2 

(No Detectors Installed) 



|JlME TABLE 
Time 



Specifier 



POST RUN 

Post Time: 0.00 min 



Parameter & Setpoint 



7673 Injector 



n 

n 



n 



Front Injector: 
Sample Washes 
Sample Pumps 
Injection Volume 
Syringe Size 
Postlnj Solvent 
Postlnj Solvent 
Viscosity Delay 
Plunger Speed 
Prelnjection Dwell 
Postln ject ion Dwell 

Back Injector: 




3 

1.0 microliters 
10.0 microliters 
Washes 3 
Washes 3 

3 seconds 
Fast 

0.00 minutes 
0.00 minutes 



p parameters specified 



u 

Column 1 Inventory Number 
rColuran 2 Inventory Number 

u 



MS ACQUISITION. PARAMETERS 



eneral Information 



^■une File 

} pquistion Mode 



atune . u 
Scan 



r 



£$ Information 



Solvent Delay 

(-1 

i M Absolute 

IJH Offset 

Resulting EM Voltage 

j pcan Parameters'] 

i : 
i i 

LJ 

..ow Mass 
( bthod: MAN 52. M 



9. 00 


min 


False 



1905. 


9 



50.0 
Fri Aug 04 10:24:41 2006 



Page: 2 
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K 



\ High Mass 

= .Threshold 

Sample # 

rflot 2 low mass 

I Plot 2 high mass 
i 

[MSZones ] 



550 . 
150 
2 

50. 
550. 



A/D Samples 



i TfS Quad 
LJS Source 



150 C maximum 200 C 
230 C maximum 250 C 



r? 



L; 



n 



C3 



END OF MS ACQUISITION PARAMETERS 



END OF INSTRUMENT CONTROL PARAMETERS 



DATA ANALYSIS PARAMETERS 



Method Name: C:\MSDCHEM\l\METHODS\MAN 52. M 



U 



Percent Report Settings 



y 



ort By: Signal 



(~]utput Destination 



Lj 



j--| Screen: No 
Printer: Yes 
File: No 



j Integration Events: Auto Integrate 

I 'i 

Generate Report During Run Method 
! signal Correlation Window: 0.020 



No 



I qualitative Report Setting: 



y eak Location of Unknown: Apt 



wibrary to Search 
C:\temp\IRMS.L 



Minimum Quality 
90 



! ntegration Events: Autolnteg.rate 

Report Type: Summary 

■ I jutput Destination 
.lJ Screen : No 

Printer: Yes 
..... File: No 

i i 

jnerate Report During Run Method: No 



_juantitative Report Settings 



jet hod: MAN 52.M 



Fri Aug 04 10:24:41 2006 
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% 



Report Type: Summary 

f^utput Destination 
j Screen: Yes 

Printer: No 

File: No 
r~ 

\ Generate Report During Run Method: No 

i... ' 



Calibration Last Updated: 



j Reference Window: 10.00 Percent 
'-ion-Reference Window: 5.00 Percent 

Correlation Window: 0.02 minutes 

default Multiplier: 1.00 

Default Sample Concentration: 0.00 

Comoound Information 

□::::::::::::::::::: 

*** Empty Quantitation Database ** 7 



Li 



END OF DATA ANALYSIS PARAMETERS 



Fri Aug 04 10:24:41 2006 
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n 
u 

i i 

i i 

u 



u 



!• i 
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/ Vdditional Information for STER1FS.M 
File created Fri Mar 05 17:08:58 2004 

Method : C:\MSDChem\l\METHODS\DEFAULT.M 
■ Renamed: C:\MSDCHEM\l\METHODS\STERlFS.M 
Fri Mar 05 17:08:58 2004 



; .Jethod : C:\MSDCHEM\l\METHODS\STERlFS.M 
"Renamed: C: \MSDCHEM\l\METHODS\STERlFSKETO . M 
Tue Apr 20 14:52:43 2004 



."Method : C:\MSDCHEM\l\METHODS\STERlFS.M 

Renamed: C: \MSDCHEM\l\METHODS \MAN_52 .M 
f>ed Nov 09 18:43:55 2005 



n 



Q 

u 



n 

1 ! 
U 



f i 

u 



n 
U 



n 
U 



r: 



.LJ 



! 



i Method: MAN_52 . M Fri Aug 04 10:24:41 2006 Page: 5 
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K 



Sequence Name: C:\MSDChem\l\sequence\2006\Aout06\0408 S 
Comment :. * 

Operator: 26 

Data Path: D:\MSD22\AOUT06\04 08\ 

T °P Pre-Seq Cmd : 
Instrument Control Pre-Seq Cmd 

Data Analysis Pre-Seq Cmd: 

T °P Post-Seq Cmd; 

Instrument Control Post-Seq Cmd: 
Data Analysis Post-Seq Cmd: 



Method Sections To Run 
(X).. Full Method 
( .) Reprocessing Only 



On A Barcode Mismatch 
(X) Inject Anyway 
( ) Don't Inject 



tii 



n 



Q 

n 

Li 



! 

1 



LJ 



U 



Line 

1) Calibration 

Dataf ile 
Method 

2) Blank 

3) Sample 

. Datafile 
Method 

4) Blank 

5) Sample 

Datafile 
Method 

6) Blank 

7) Sample 

Datafile 
Method 



Sample Name/Misc Info 



O408MixAcOl 

MAN_52 

bl'ulf3 MAN_52 

17807474f3 

MAN_52 

blulf 1 MAN_52 

17807474fl 

MAN_52 

blulf2 MAN_52 

17807474f2 
MAN 52 



Blu 1 F3 



Blu 1 Fl 



Blu 1 F2 



Sequence v&iQde par : t $Q„ 
Remarques : 



n 

Lj- 



Last Modified: Fri Aug 04 08:53:33 2006 



Page: 1 
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D:\Msd22\Aout06\0408\0408MixAc01.D 



I"": 

! : 
id 



Data File Name 0408MixAc01.D 
Data File Path D:\Msd22\Aout06\0408\ 

Operator 26 
Date Acquired 8/4/2006 9:43 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name Mix Ac 50 
Vial Number 1 

Misc Info Mix Acetate 001 50 ng injecte 



i=j 



D 



_Jui 



< l .ii y. 



Temps de retention, temps de retention reiatif et target Signal fMH 



n 
u 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Sianal 


Taraet ResDonse 


5a Androstanol AC 


10.70 




258 


14,559,348 


Etiocholanolone AC 


14.37 


1.343 


272 


27,927,453 


Androsterone AC 


14.63 


1.368 


272 


46,140,764 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


15.19 


1.420 


256 


27,022,036 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


15.58 


1.457 


316 


37,046,436 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


17.09 


1.597 


271 


36,707,461 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


19.21 


1.796 


284 


45.892.036 



n 

U 

n 
u 



M2 signal 



Name 


Q1 sianal 


Q1 ResDonse 


Q1 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


15,126,010 


103.9 


Etiocholanolone AC 


257 


17,606,728 


63.0 


Androsterone AC 


257 


19,683,079 


42.7 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 


24,536,719 


90.8 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


21,410,205 


57.8 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


191 


30,056,893 


81.9 


5b Preonan 3a 20a diol diAC 


269 


25.822.025 


56.3 



M3 signal 



! i 

i I 

U 

b 






i i 



Name 


Q2 sianal 


Q2 Response 


Q2 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


8,054,385 


55.3 


Etiocholanolone AC 


201 


10,598,971 


38.0 


Androsterone AC 


218 


13,895,009 


30.1 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


20,649,090 


76.4 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 


18,348,951 


49.5 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


286 


22,112,785 


60.2 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


344 


12.834.532 


28.0 
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D:\Msd22\Aout06\0408\0408MixAc01.D 



5a Androstanol AC 



u 

r> 
I ! 
U 

n 

n 

i j 

Li 

ri 
Li 









" — 


I 


i 





Etiocholanoione AC 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 






i*n im.m ii««.to •• am*. rot i a«o*f> 

*«•■ 141 *OU |340.t0 U* 3« I TO)1 0404I 


_, 




V* i* 


/a 


HE: 


/ 




ri.n.— - 


. / .1 . 


/ \ 



Androsterone AC 






5a Androstan 3a 17b diol diAC 


4000M 
r..r,— - 







11 KetoEtiocholanoione AC 



U 

n 

u 




5b Pregnan 3a 20a dioi diAC 




LJ 
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D:\Msd22\Aout06\0408\blu1f1.D 



! i 



ti 



G 

n 



Li 

n 

i j 

j i 
I j 



u 



u 

!"] 
f i 

U 



Data File Name blulfl.D 
Data File Path D:\Msd22\Aout06\0408\ 

Operator 26 
Date Acquired 8/4/2006 14:26 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name Blu 1 F1 
Vial Number 4 

Misc Info Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 1 dans 100uL 




Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (MP 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

1 1 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 20a diol diAC 



Ret Time 



Ret Ret Time 



10.67 

0.00 

0.00 

0.00 

0.00 

17.01 

0.00 



0.000 
0.000 
0.000 
0.000 
1.594 
0.000 



Target Sio nal Target Response 



258 
272 
272 
256 
316 
271 
284 



5,520,561 








27,855,670 




M2 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preonan 3a 20a diol diAC 



Q1 sional 


Q1 Response 


Q1 Ratio 


243 


5,774,860 


104.6 


257 





0.0 


257 





0.0 


316 





0.0 


241 





0.0 


191 


22,757,434 


81.7 


269 


o 


0.0 



M3 signal 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

1 1 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preonan 3a 20a diol diAC 



Q. 2 s 'qn?l Q2 Response Q2 Ratio 



204 
201 
218 
241 
256 
286 
344 



3,105,342 








16,920,850 
_ 



56.3 
0.0 
0.0 
0.0 
0.0 
60.7 
0.0. 



Pagel of 2 



C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MAN52.CRT 



8/4/2006 2:54 PM 



US ADA 0311 



S& 



n 



D:\Msd22VAout06\0408\blu1fl .0 



5a Androstanol AC 



n 



t 



n 



-—— -" 


sBaaegaasKsj 


•«isi»n 












— — 











i 
i 






, „ 


In 








...«— 


1 








*—• — 


f 








iiE 


J 


\ 










" '" 



Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 




U 



5b Androstan 3a 17b dioldjAC 



5a Androstan 3a 17b diol diAC 





11 KetoEtiochotanolone AC 



5b Pregnan 3a 20a diol diAC 



.0 
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D:\Msd22\Aout06\0408V17807474f1.D 

Data File Name 17807474f1.D 
Data File Path D:\Msd22\Aout06\0408\ 

Operator 26 
Date Acquired 8/4/2006 14:59 
Acq. Method File MAN_52.M 
. Sample Name 178/07 B995474 F1 
Vial Number 5 

Misc Info 178/07 B 995474 Fraction 1 dans 100(jL 



n 




hi 



Temps de retention, temps de retention reiatif et target Signal (MP 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 1 7b diof diAC 

1 1 KetoEtiocholanolone AC 

5b Pregnan 3a 20a diol diAC 



Ret Time 



Rel Ret Time 



10.68 

0.00 

0.00 

0.00 

0.00 

17.05 

0.00 



0.000 
0.000 
0.000 
0.000 
1.596 
0.000 



Target Signal Target Response 



258 
272 
272 
256 
316 
271 
284 



5,012,619 








46,222,964 





M2 signal 



r\ 



r": 



Name 


Q1 signal 


Q1 Response 


Q1 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


5,291,627 


105.6 


Etiocholanolone AC 


257 





0.0 


Androsterone AC 


257 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


191 


36,126,360 


78.2 


5b Preonan 3a 20a diol diAC 


269 





9,9 



Li 



M3 signal 



Name 


02 signal 


02 Response 


Q2 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


3,048,558 


60.8 


Etiocholanolone AC 


201 





0.0 


Androsterone AC 


218 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


5a Androstan 3a 1 7b diol diAC 


256 





0.0 


. 1 1 KetoEtiocholanolone AC 


286 


28,286,843 


61.2 


5b Preonan 3a 20a diol diAC 


344 





0.0 
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D:\Msd22\Aout06\0408\17807474f1.D 



5a Androstanoi AC 






n 
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u 



Etiocholanolone AC 
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\. 
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n 



5b Androstan 3a 17b diol diAC 



SSmiSQS- 1RK!K H3 !?HS3«ii R 



,' i 

M 






5a Androstan 3a 17b diol diAC 




U 



11 KetoEtiocholanolone AC 




5b Pregnan 3a 20a diol diAC 



f\ 






ity/J* 



.it 



.iLixi; 



U 
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65 



D:\Msd22VAout06\0408\blu1f2.D 

Data File Name blu1f2.D 
Data File Path D:\Msd22\Aout06\0408\ 

Operator 26 
Date Acquired 8/4/2006 15:31 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name Blu 1 F2 
Vial Number 6 

Misc Info Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 2 dans 400pL 



P 

I i 




Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (MP 



n 
U 



J ! 
LJ 

n 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Sianal 


Taroet Response 


5a AndrostanolAC 


10.68 




258 


20,287,078 


Etiocholanolone AC 


14.40 


1.348 


272 


77,262,593 


Androsterone AC 


14.68 


1.375 


272 


150,213,193 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


256 





5a Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


316 





1 1 KetoEtiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


271 





5b Preanan 3a 20a diol diAC 


0.00 


0.000 


284 






M2 signal 



n 



Name 


Q1 sianal 


Q1 Response 


Q1 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


20,899,494 


103.0 


Etiocholanolone AC 


257 


47,707,175 


61.7 


Androsterone AC 


257 


63,281,939 


42.1 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


11 KetoEtiocholanolone AC 


191 





0.0 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


269 


o 


0.0 



M3 signal 



n 



Name 


Q2 sianal 


Q2 Response 


Q2 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


11,082,620 


54.6 


. Etiocholanolone AC 


201 


27,413,943 


35.5 


Androsterone AC 


218 


42,679,798 


28.4 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 





0.0 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


286 





0.0 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


344 





9-9 
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p 



D:\Msd22\Aout06\0408tolu1f2.D 



5a Androstanol AC 



U 

n 
u 



r 

u 

n 

u 
r 



n 

L.; 




Etiocholanolone AC 







5b Androstan 3a 17b diol diAC 



y 




Androsterone AC 




5a Androstan 3a 17b diol diAC 




11 KetoEtiocholanolone AC 



! LJ 



LJ 



~ """" 








^I 




::z: ;."•.::: s^r-r .':: ::: .*,::.•. ;::: k::::s :: 




MWI 




.'- 




TZ. 




:% 




'J^. 








';;~ 




* Ml li ■ 




\VZL 




\ f tMi/^nii.^ 


yv 


n^ 


**&&* 


^\J V^^^j^ 


J&^&VH 


, .. 


• m "° ■" "° 


,..-<, ,..^> ,,.oo . r. .O .?.« if.» 


"■" "'■• , ' 



5b Pregnan 3a 20a diol diAC 




li i 

!(J 



I !. ! 
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n 



D:\Msd22\Aout06\0408\17807474f2.D 



r: 



Data File Name 17807474f2.D 
Data File Path D:\Msd22\Aout06\0408\ 

Operator 26 
Date Acquired 8/4/2006 16:03 
Acq. Method File MAN_52.M 

Sample Name 178/07 B995474 F2 
Vial Number 7 

Misc Info 178/07 B 995474 Fraction 2 dans 400pL 




u/ 



Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (MP 





D 






Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taroet Sianal 


Taraet ResDonse 


5a Androstanol AC 


10.67 




258 


3,447.735 


Etiocholanolone AC 


14.37 


1.346 


272 


56,129,234 


Androsterone AC 


14.63 


1.371 


272 


66,514,969 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


256 





5a Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


316 





1 1 KetoEtiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


271 





5b Preanan 3a 20a diol diAC 


0.00 


0.000 


284 






M2 signal 



n 

Li 



u 



Name 


Q1 sianal 


Q1 Response 


Q1 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


3,645,387 


105.7 


Etiocholanolone AC 


257 


34,755,167 


61.9 


Androsterone AC 


257 


28,337,297 


42.6 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


191 





0.0 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


269 


o 


9,9 



M3 signal 



U 



Name 


02 sianal 


02 Response 


Q2 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


1,986,261 


57.6 


Etiocholanolone AC 


201 


20,012,288 


35.7 


Androsterone AC 


218 


19,275,305 


29.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 





0.0 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


286 





0.0 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


344 





0.0 
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1% 



n 



D:\Msd22\Aout06\0408\17807474f2.D 



i 
i ; 

L-J 



U 



i i 



L 



n 






n 



U' 



! i ' 



n 

Lj 



u 



5a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 




5b Androstan 3a 17b dlol diAC 




11 KetoEtiocholanolone AC 




Androsterone AC 




5a Androstan 3a 17b dio! diAC 



/ ' 



/ .S\ 



5b Pregnan 3a 20a diol diAC 




r; 

u 
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USADA0318 



^3 



D:\Msd22\Aout06\0408\bfu1f3.D 

Data File Name blu1f3.D 
Data File Path D:\Msd22\Aout06\0408\ 

Operator 26 
Date Acquired 8/4/2006 13:22 
Acq. Method- File MAN_52.M 
Sample Name Blu 1 F3 
Vial Number 2 

Misc Info Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 3 dans 100pL 



n 

t ! 

I I 




Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (MP 



n 

u 

n 

u 



U 



n 



U 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Sianal 


Taraet ResDonse 


5a Androstanol AC 


10.6S 




258 


5,912,258 


Etiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


272 





Androsterone AC 


0.00 


0.000 


272 





5b Androstan 3a 17b diol diAC 


15.19 


1.421 


256 


30,691,343 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


15.54 


1.453 


316 


9,191,814 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


271 





5b Preanan 3a 20a diol diAC 


19.17 


1.793 


284 


28.874.790 



M2 signal 



Name 


Q1 sianal 


Q1 Response 


Q1 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


6,184,142 


104.6 


Etiocholanolone AC 


257 





0.0 


Androsterone AC 


257 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 


28,217,276 


91.9 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


5,536,180 


60.2 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


191 





0.0 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


269 


16.189.201 


56.1 



j 
r 'i 

i i 
I i 

LJ 

i | 
LJ 



M3 signal 



Name 


Q2 sianal 


02 ResDonse 


Q2 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


3,235,828 


54.7 


Etiocholanolone AC 


201 





0.0 


Androsterone AC 


218 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


23,375,042 


76.2 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 


4,622,981 


50.3 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


286 





0.0 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


344 


8.026.255 


27.8 
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90 



n 



n 



D:\Msd22\Aout06\0408\blu1f3.D 



i j 



n 

fcj 

n 

) ! 

D 

n 

LI 



i ! 

u 



n 

Li 

c, 

I I 

u 

\ ! 

I - : ' 

u 

n 

i 

U 

n 
U 

J 



Etiochoianolone AC 



■"TT 

; ! 

I ! 
■1/ N - v 



5b Anrtrnstan 3a 17b diol diAC 






11 KPtnEtiocholanotone AC 



i5 f 



il^tD^lt^l^B 



5a Androstanol AC 






11 




/ 



k 



# 



Androsterone AC 



Iot, IT1.00 (»rt.T» li 



n 



/ i 



RaAnrfmstan 3a 17b diol diAC 



^1 




fih Pr eqnan 3a 20a diol diAC 
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USADA 0320 



31 



^ D:\Msd22\Aout06\0408\17807474f3.D 

Data File Name 17807474f3.D 
Data File Path D:\Msd22\Aout06\0408\ 

Operator 26 
Date Acquired 8/4/2006 13:54 
Acq. Method File MAN_52.M 

Sample Name 178/07 B995474 F3 
Vial Number 3 

Misc Info 178/07 B 995474 Fraction 3 dans 100pL 




Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (M1) 



n 

Q 



u 
n 

i : 
i ; 
i.J 

n 

(J 

Li 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Sianal 


Taraet Response 


5a Androstanol AC 


10.67 




258 


4,330,622 


Etiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


272 





Androsterone AC 


0.00 


0.000 


272 





5b Androstan 3a 17b dioi diAC 


15.14 


1.418 


256 


15,590,168 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


15.50 


1.452 


316 


9,733,826 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


271 





5b Preanan 3a 20a diol diAC 


19.12 


1.791 


284 


20.380.358 v 



M2 signal 



Name 


Q1 sianal 


Q1 Response 


01 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


4,507,718 


104.1 


Etiocholanolone AC 


257 





0.0 


Androsterone AC 


257 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 


14,182,571 


91.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


5,804,397 


59.6 


11 KetoEtiocholanolone AC 


191 





0.0 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


269 


11.439.074 


56.1 



M3 signal 



lj 



U 



Name 


02 sianal 


02 ResDonse 


02 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


2,391,308 


55.2 


Etiocholanolone AC 


201 





0.0 


Androsterone AC 


218 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


11,985,724 


76.9 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 


4,855,730 


49.9 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


286 





0.0 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


344 


5.570.119 


27.3 
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D:\Msd22VAout06\0408\1 7807474f3.D 



5a Androstanoi AC 



CZI 



L 



n 

n 

•: i 

U 
n 

U 

i ! 
U 

n 

U 



u 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 



5a Androstan 3a 17b diol diAC 







11 KetoEtiocholanolone AC 




iM^-S 



5b Pr egnan 3a 20a dioi diAC 




i 
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ENREGISTREMENT 



Codification : 
Version : 
Date : 



E-FCR-09 
A 

31/01/2006 

1/3 



mem D' ANALYSE / RESULTAT ana lyse qualitat ive gc/ms pour confirmation coamMS 



r 

I 
L. 

n 

i 



Echantillon : 



178/07 B995474 



Tolerances fixees par l'AMA ( document : WADA Technical Document - TD2003IDCR ) 

Tolerances sur le tr et le trr : +M% ou +/- 0,2 min (prendre la plus faible des deux) 

Pour les abondances relatives > 50% il est admis +/- 10% (en absolu ) de variation 

25 <ab< 50% +/- 20% (en relatif ) 

<25% +/- 5% (en absolu ) 



Calcul des abondances en 



Standard Interne: 



Tabulation: 



Surface: X 



Hauteur: 



n 

u 



n 

u. 



Tr (min) 



Fichier 



Mix 



10.7 



0408MixAc01 



Substance caracterisee : 



Tolerance basse 



Torrance haute 



Tr (min) 



17.09 



16.92 



17.26 



Fraction Fl 



10.68 



17807474ft 



1 Keto&iocholanolone AC [ 



Mix 



Trr 



1.597 



Ml (%) 



100 



1.581 
1.613 



M2 (%) 



81.9 




71.9 



91.9 



Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



out 
oui 
oui 



Fraction F2 



10.67 



17807474B 



Fichier 



M3 



60.2 



50.2 



70.2 



Tr (min) 



17.05 



Fraction F3 



10.67 



17807474G 



17807474A 



Echantillon 



Trr 



1.596 



Ml (%) 



too 



M2 (%) 



78.2 



X 


non 
non 
non 




X 




X 





M3 (%) 



61.2 



LI 



n 

u 



Substance caracterisee : 



Tolerance basse 



Tolerance haute 



Tr (min) 



14.37 



14.23 



14.51 



Etiocholanolone AC 



Trr 



1.343 



1.330 



1.356 



Mix 



Ml(%) 



100 



Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives 



M2 (%) 



63,0 




53.0 



73.0 



M3 (%) 



38.0 



30.4 



45.6 



Fichier 



Tr (min) 



14.37 



oui 


X 


non 


oui 


X 


non 


oui 


X 


non 



17807474f2 



Trr 



Echantillon 



MI (%) 



1.346 



100 



M2 



61.9 



M3(%) 



35.7 



USADA 0323 



$1, 



i ; 

LI" 

n 
U 

r 

f ■■ 

n 



LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification : 
Version : 
Date: 



E-FCR-09 
A 

31/01/2006 



2/3 



FICHE D' ANALYSE / RESULTAT ANALYS E QUALITATIVE G C/MS POUR CONFIRMATION GC/C/IRM S 



Substance caractensee : 



Androsterone AC 



3 



Fichier 



17807474Q 



Z\ 



Tolerance basse 



Tolerance haute 



Mix 



Tr (min) 



14.63 



14.48 



14.78 



Trr 



1.368 



1.354 



1.382 



Ml (%) 



100 



M2 (%) 



42.7 




34.2 



51.2 



M3 (%) 



30.1 



24.1 



36.1 



Echantillon 



Tr (min) 



14.63 



Trr 



1.371 



Ml (%) 



100 



M2(%) 



42.6 



M3 (%) 



29.0 



Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



oui 


X 


non 


out 


X 


non 


oui 


X 


non 



Substance caracteris^e : [ 5b Androstane-3a,l7b-dioldtAC | 



Fichier : 



17807474O 




Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



oui 


X 


non 


oui 


X 


non 


oui 


X 


non 



n 

f 

Li 



L_j 



Substance caractensee 



Tolerance basse 




Tolerance haute 



Tr (min) 



15.58 



15.42 



15.74 



5a Androstane-3a, 1 7b-diol diAC | 



Trr 



1.457 



1.442 



1.472 



Mix 



Ml 



100 



Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



M2(%) 



57.8 




47.8 



67.8 



Fichier 



178074740 



M3 (%) 



49.5 



39.6 



59.4 



Echantillon 



Tr (min) 



out 


X 


non 


oui 


X 


non 


oui 


X 


non 



15.50 



Tit 



1.452 



Ml (%) M2 (%) 



100 



59.6 



M3 (%) 



49.9 






n 



lJ 



! i 



Substance caractensee : 



5b Pregnane-3a,20a-diol diAC { 



Fichier 



17807474B 



Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



USADA 0324 




n 



LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification : 
Version : 
Date: 



E-FCR-09 
A 

31/01/2006 



3/3 



FICHE D' ANALYSE / RESULTAT ANALYSE QUALITATIVE GC/MS POUR CONFIRMATION GC/C/IRMS 



n 



Substance caracterisee : 



Fichier 





Mix 


Echantillon 




Tr (min) 


Trr. 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 


Tr (min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 








100 










100 






Tolerance basse 
















Tolerance haute 













Concordance des Tr : oui 

Concordance des Trr : oui 

Concordance globale des abondances relatives : oui 





non 
non 
non 













■u 
Q 

n 

u 

n 
U 

n 
i 

r 
i 



Substance caracterisee 



Fichier : 





Mix 


Echantillon 




Tr (min) 


Trr 


Ml (%) 


. M2 (%) 


M3 (%) 


Tr (min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 








100 










100 






Tolerance basse 






HH 










Tolerance haute 













1 1 

UJ 






Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



OUI 




non 


oui 




non 


oui 




non 



Paraphe et code operateur : 



Partie a remplir par le responsable : 



{""'■ Caract^risation formelle de tous les analytes 

I ! 



out 



s< 



non 



Paraphe et code operateur : 



M 




Observations : 



Cet enregistrement est a archiver dans le dossier de confirmation de ['echantillon 



USADA 0325 



M 



R 



i — i 
j i 



n 



n 
U 



u 



LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-CC-11 
Version: B 
Date: 08/03/2006 
1/1 



VERIFICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CG/SM 

(screening et confirmation) 



Numero ^identification de 1'appareil : H so XI . 

Date : oMio^(o6 
1 - Source d'ionisation 



Qui Non 



MSD Autotune : Ion 69 ou 219 majoritaire 

Autotune : Abondance'd'e Hon 502 > 3% 
Repeller<35 

Polaris Ion time > 2 ins 



u ;. 




^ 




■'££ 











. Observations : . 


Li 


' . 


t 


2 - Etanchei'te du svsteme 


i 


MSD 1 8/69 ( H20), 28/69 (N2), 32/691(02), 


D 


44/69 (C02)< 10% 


Polaris . Air et eau .: Intensite ion 1 9 < intensite 


n 


Observations : 


d 




D 


3 -Sensibilite 


Screening Recal / Mix conforme 


n 


Conf TP conforme - Fichier :ckosTru< Ac ot 


Li . 


TP conforme - Fichier : 


H 


TP conforme - Fichier : 


TP conforme - Fichier: 




TP conforme - Fichier: 



Oui Non 



0/ 









Oui Non 



• 



Observations 



Code operateur et paraphe : iSof 



Cet enregistrement est a archiver dans le classeur C-MA-Ech de 1'appareil 



USADA0326 



SI 



5973 Autotune 



y 



D 
D 

n 

u 

n 



Li 



LJ 



Fri Aug 04 08:23:16 2006 
C: \MSDCHEM\1\5973N\ATQNE.U 



Instrument: MSD22 



Mass 

Ab 

Pw50 


69.00 

363227 

0. 60 


Mass 

Ab 

Pw50 


219 . 00 

4 9239 

0. 61 


Mass 

Ab 

Pw50 


502. 00 

57035 

0. 61 


Ion Pol 

Emission 

ElEnrgy 

Filament 

Repeller 
lonFcus 
EntLens 
EntOffs 

PFTBA 


POS 

34 . 6 

69 . 9 

2 

27. 44 
90 .2 
18 .5 

17 .82 

OPEN 


Mass Gain 
MassOf f s 
AmuGain 
AmuOf fs 
Wid219 - 
DC Pol 

HEDEnab 
EMVolts 

Samples 

Averages 

Stepsize 


267 

-10 

2186 

130 

0.O37 

NEG 

ON 
1906 

8 

3 
0. 10 














Zones : 

MS Source 230 

MS Quad ' 150 


Foreline 


105 




* 


\. 


^, . 


J 


\ 










66 


71 


216 


1 1 ' 
221 


, i t , 
500 505 



Scan: 10.00 - 700.00 Samples: 8 Thresh: 100 Step: 0.10 
115 peaks Base: 219.00 Abundance: 353984 
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Mass Abund Rel Abund Iso Mass Iso Abund Iso Ratio 

69.00 322496 100.00 70.00 3626 1.12 

219.00 353984 109.76 220.00 1526S 4.31 

502.00 53248 16.51 503.00 5166 9.70 
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5973 Air and Water Check. 



i : 

I ■ 



n 



Li' 



u 



u 



u 



Instrument: MSD22 

Fri Aug 04 08 : 27 : 34 2006 



C : \MSDCHEM\1\5 9 7 3N\ 



Scan: 10.00 - 75.00 Samples: 8 Thresh: Step: 0-10 
69 peaks Base: 69.00 Abundance: 339072 

100 -i 



95 - 
90 - 
85 
8 
75 
70 
65 
60 - 
55 - 
50 
45 H 
40 
35 - 
30 - 
25 - 
20 
15 
10 

5 





10 



I 
20 



30 



40 



50 



■■ — r~ 
60 



70 



Mass Abund Rel Abund Iso Mass Iso Abund Iso Ratio 

69.00 339072 100.00 70.00 365S 1.08 

18.10 2819 0.83 ' 19.00 32 1.14 

28.10 4239 1.25 29.00 101 2.38 



Current Params used: ATUNE . U 



Relative abundances: 



18/69 


= 


0.83 


Water*. 


28/69 


= 


1.25 


Nitrogen* 


32/69 


= 


0. 43 


Oxygen* 


44/69 


= 


.06 


Carbon Dioxide* 


28/18 


= 


150. 37 


Nitrogen/Water* 
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MODE OPERATOERE 



Codification : M-AN -41 
Version : B 
Date :28/10/2005 
1/2 



MODE OPERATOIRE D'ANALYSE POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR CPG/C/SMRI 



COLONNE 



L! 



i ! 



u 
r 

L 



lJ 

Q 

n 



l; 



Li 



a 



u 



Type: 


DB17-MS JW Scien 122.4732 


Longueur: 


30m 


Diametre interne: 


0.25mm . ._...« 


Epaisseur du film: 


m ASSURANCE QUALITE 




LNDD 


INJECTION 




Mode: 


Splitless (insert splitless) 


Temperature injecteur: 


280°C 


Volume injecte: 


lul-4ul 


Solvants de rin9age ALS: 


Solyant A: Acetonitrile 




SolvantB:Hexane APPLICABLE 1 


CONDITIONS GC 

rrr t _j • *j^ t 




2 8 OCT. 2005 


Temperature initiate: 


70°C pendant 1 min ~~* 


Gradient de temperature: 


70-^>271°C a 30°C/min 




271°C->281°C a G.6°C/min 




28 1°C pendant 3 min 




281->300°Ca5°C/min 


Temperature finale: 
Temps d'analyse: 


300°C pendant^min^^fcL 
45min '"SP-'^ 


Pression constante: 


Ajuster le SI a environ 870s 


INTERFACE 




Piege a eau: 


- 100 ° G ^tfcftCN! 


Ligne de transfert: 


350 ° c cP&C\M fcW 

850°C Opt- 


Four a combustion: 


CONDITIONS SM 




Mode d'acquisition: 


ions 44, 45 et 46 


Programmation de l'acquisition: 


Temps d'acquiqition total:2580s 




a 100s RG open 




a 130s RG close 




a 160s RG open 




a 190s RG close 




a 220s RG open 




a 250s RG close 




a 750s HS close 




a 2000s HS open 




a 2400s RG open 




a 2430s RG close 




a 2460s RG open 




a 2490s RG close 




a 2510s RG open 


* 


a 2540s RG close 
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MODE OPERATOIRE 



Codification : M-AN -41 
Version : B 
Date :28/10/2005 

2/2 



MODE OPERATOIRE D'ANALYSE POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR CPG/C/SMRI 



Li 



i i 



n 











redige par 


Cynthia MONGONGU 


28/10/2005 


In ft aWSc^v 


verifie par 


Caroline BASTTEN 


28/10/2005 




"A/^ -. / 


verifie par 


Aurelie LAURENT 


28/10/2005 






approuve par 


Jacques DE CEAUKRIZ 


28/10/2005 





■U 



D 



N° Version 


Motif 


Date 


1 


Creation du document. 


27/05/2002 


A 


Acceptation du projet apres conversion du tr du SI en seconde, creation 
de la version A 


14/10/2002 


B 


Revision biennale 


28/10/2005 
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SPECIMEN 
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Batch Data Processing Results 



n 

i i 



Data File Name 

Aut'orun Setup File Name 

Blank Subtraction 

Background Subtraction 

Reference Gas 

Ref Gas Delta (C13) 

Ref Gas Delta (018) 

Current Time 

Current Date 



040806 

040806 

Disabled 

Disabled 

Enabled 

-34.50 
-19.30 

22:17:03 

04/08/06 



— No . 



n 



Sample Details 
Name 



Elemental Isotopic 

Weight Ref % Comp Delta 
(rag) Type. (c) . (C13) (018) 








y 
n 

Li 

n 



1 Stabilite 1 

2 Stabilite 2 

3 Stabilite 3 

4 Stabilite 4 

5 Stabilite 5 

6 Mix Cal IRMS 003-1 

7 Mix Cal IRMS 003-2 

8 Mix Cal IRMS 003-3 

9 Mix Cal Acetate OOlA-lOOng inj 

10 Blu 1 Pool 4 F3/45UL inj 2uL 

11 178/07 995474 F3/45uL inj 2uL 

12 Blu 1 Pool 4 Fl/l2 0uL inj 2uL 

13 178/07 £95474 Fl/l50uL inj 2uL 

14 Blu 1 Pool 4 F2/14 00UL inj 2uL 

15 178/07 995474 F2/850uL inj 2uL 

16 Mix Cal Acetate OOlA-lOOng inj 
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. 000 
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000 • 
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0.000 
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. 00 
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31 
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.000 Sam 
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000 
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.0 00 
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__ 











.000 
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.000 
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Q 



No. 



Sample Details 
Name 



Weight 


Ref 


Atom % Atom % XS ■ 


(mg) 


Type 


(C13) (C13) 


0.000 


Sam • 






0.000 


Sam 






0.000 


Sam 






0.000 


Sam 






0.000 


Sam 






0.000 


Sam 


1.07683 - 


-0.0344 


0.000 


Sam 


1.07641 - 


-0.0348 


0.000 


Sam 


1 .07670 - 


-0.0345 






0.000 Sam 


1.08114 - 







•000 Sam 


1.07712 -0. 






0.000 Sara 


1.07560 -0 






0.000 Sara 


1.07649 -0 






0.000 Sam 


1.07751 - 






0.000 Sam 


1.07826 - 






0.000 Sam 


1.07131 - 






0.000 Sam 


1.08271 - 
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1 Stabilite 1 

2 Stabilite 2 

3 Stabilite 3 

4 Stabilite 4 
.5 Stabilite 5 

6 Mix Cal IRMS 003-1 

7 Mix Cal IRMS 003-2 

8 Mix Cal IRMS 003-3 

9 Mix Cal Acetate OOlA-lOOng inj 

10 Blu 1 Pool 4 F3/45uL inj 2uL 

11 178/07 995474 F3/45uL inj 2uL 

12 Blu 1 Pool 4 F1/12 0UL inj 2uL 

13 178/07- 995474 Fl/l50uL inj 2uL 

14 Blu 1 Pool 4 F2/1400UL inj 2uL 

15 178/07 995474 F2/850uL inj 2uL 

16 Mix Cal Acetate OOlA-lOOng inj 
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Data Filename: DATA.012 Folder '• 040806 

°* e :0 T m Tine : 1 8 33 24 

Comment : Blu I Pool 4-F1/120uL hi 2uL • 
Parameters Automatic DP Params 



Graph Cursor Lines Window 
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THERE WAS NO PAGE 105 IN THE ORIGINAL 
DOCUMENTATION PACKAGE. 



THIS PAGE IS INTENTIONALLY LEFT BLANK 
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Data Processing Results 



Data File Name 
e-, Folder 

; Sample Name 
: - Sample ID 

Sample Position 
H Injection Size 
; J Sample Type 

Method 
•-)Batch- Name 
i (RunTime User 

'Acquisition Time 
,... Current Time 



DATA_012 

040806 

Blu 1 Pool 4 Fl/120uL inj 2uL 

5 

0.0000 
Sam 
M-AN-41 

micromass 

18:33:24 Date : 04/08/06 

19:18.:07 Date : 04/08/06 



Ref Delta 13 = 



Analysis of Reference Gas Data 
-34.50 Ref Delta 18 = 



-19.30 



n 







Time 

122.6 

182 

242 
2423 
2483 
2533 



Major 
8.532E-8 
8.541E-8 
8.493E-8 
8.481E-8 
8.479E-8 
8.517E-8 



Ratio 2/1 
1.1773E-2 
1773E'-2 
1773E-2 
1773E-2 
1773E-2 



Std Dev Of Fit 



1.1773E-2 



1.3906E-7 



Ratio 3/1 
4.2515E-3 
2517E-3 
2515E-3 
2516E-3 
2516E-3 
2520E-3 



1.7907E-7 
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Analysis of Sample Peaks, with Background Subtraction 
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Time Height Area 
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Optima GC 1.67^2 - Manual DP 



File Edit View Calculate Report Parameters Status Help 

Data Filename : DATA.01 3 Folder : 04080G 

Date : 04/08/06 Time : 19:18:09 

Comment : 178/07 995474 F1 /1 50uL inj2uL 

Parameters Automatic DP Params 
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Data Processing Main Graph 



Graph Cursor Lines Window 

1.GOE-§t 
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Data Processing Results 
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Data File Name 
Folder 
Sample Name 
Sample ID 
Sample Position 
Injection Size 
Sample Type 
Method 
Batch Name 
RunTime User 
Acquisition Time 
Current Time 



DATA_013 

040806 

178/07 995474 Fl/l50uL inj 2uL 

6 

0.0000 
Sam 
M-AN-41 



micromass 
19:18:09 Date 
08:07:48 Date 



04/08/06 
05/08/06 



u 



—I 



Analysis of Reference Gas Data 
Ref Delta 13 = -34.50 Ref Delta 18 = -19.30 



Timev. 

122.6 

182.6 

242.7 

2423.5 

2483.5 

2533.5 



Std Dev Of Fit 





Major 


Ratio 2/1 


Ratio 3/1 


8 


.496E-8 


1.1774E-2 


4.2514E-3 
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1.1773E-2 


4.2514E-3 
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3.6976E-7 


2.8218E-7 



F] Analysis of Sample Peaks, with Background Subtraction 



C02 



q Time Height Area 
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3/1 



dC13Pk dC13Bkd d018Pk d018 
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-33.64 -129.52 
-31.08 -122.87 
-24.75 -127.77 



-37.95 63 
-29.33 42 
-34.88 58 
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Optima GC T;6?-2 - Manual DP 



File Edit View Calculate Report Parameters Status Help 

Data Filename: DATA 014 Folder : 040806 



f : Parameters 



Date : 04,'08/OG Time : 20:02:53 

Comment : B lu 1 Pool 4 F2/1 400uL inj 2uL 
Automatic DP Params 



Pata Prot^ssirig Main Graph 



h Graph Cursor Lines Window 
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i 'Data File Name 

Folder 
pj Sample Name 
j ! Sample ID 

Sample Position 
.-.Injection Size 
I (Sample Type 
L 'Method 

Batch Name 
flRunTime User 
[...'Acquisition Time 
Current Time 



Data Processing Results 

DATA_014' 

040806 

Blu 1 Pool 4 F2/1400UL inj 2uL 

7 

0.0000 
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M-AN-41 

micromass 

20r02:53 Date : 04/08/06 

08:18:20 Date : 05/08/06 
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„ ~ „ , Analysis of Reference Gas Data 
Rer Delta 13 = -34.50 Ref Delta 18 = 



■19.30 



b=J 



U 



Time. 

122.6 

182.6 

242.6 

2423.5 

2483.5 

2533.5 



Ma j or 
8.496E-8 
8.503E-8 
8.494E-8 
8.442E-8 
8.385E-8 
8.462E-8 



ltd Dev Of Fit 



Ratio 2/1 
1.1776E-2 
1.1776E-2 
1.1776E-2 
1.1774E-2 
1.1774E-2 
1.1773E-2 



3.6403E-7 



Ratio 3/1 
4.2531E-3 
4.2531E-3 
4.2528E-3 
4.2519E-3 
4.2515E-3 
4.2518E-3 



1.7354E-7 



p Analysis of Sample Peaks, with Background Subtract! 
Ct)2 

Time Height Area 2/1 3/3. 



on 



dC13Pk dC13Bkd d018Pk d018 



l - 8 69.0 

1241.0 

R2 67.5 



2.38E-9 
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1.2861E-8 1.1814E-2 
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-30.47 
-25.54 
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File Edit View Calculate Report Parameters Status Help 

Data Filename: DATA_01 5 Folder : 040808 

Date .-.04/08/06 Time : 20:47:38 

Comment : 1 78/07 395474 F2/850uL inj 2uL 

Parameters Automatic DP Params 
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File Edit View Calculate Report Parameters SItatus Help 

Filename : DATA.01 Folder : 040806 

Date :. 04/08/06 Time : 17:03:53 



o IDI 



Data 



Parameters 



Comment : Biu 1 Pool 4 F3/45uL inj 2uL : 
Automatic DP Params 



|0ata Processing Main Graph 
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Folder 

Sample Name 

Sample ID 
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[jSample Type 

Method 
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Data Processing Results 
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Analysis of Reference Gas Data 
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Analysis of Sample Peaks, with Background Subtract 
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File Edit View Calculate Report Parameters Status Help 

Data Filename :DATA_011 Folder : 040806 

Date : 04/08/06 Time : 17:43:39 

Comment : 1 78/07 935474 F3/45uL inj 2uL : 

Parameters Automatic DP Params 
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p Analysis of Reference Gas Data 
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ENREGISTREMENT 



Codification : E-FCR-06 
Version : E 
Date :24/l 1/05 
Page: 1/2 



FICHE D'ANALYSE / RESULT ATS GC/C/IRMS 



Echantillon : 
Repertoire: 



178/07 B995474 



040806 



Instrument : 
COetparaphe: 



GC/C/IRMS Isoprime 1 



26^£ 



Valeur isotopique du reactif de derivation: 



-53 



Fraction Fl (metabolites de la cortisone et du Cortisol) 





Blanc urinaire 


Echantillon 




SI 


11 Ketoetio 


SI 


1 1 Ketoetio 


Nom du fichier 


data 012 


data_012 


data 013 


data_013 


tr(s) 


870 


149,0 


870 


1490. 


trr 


- 


1.713 


'- ' 


1.712 


Intensite (nA) 


2.0 


2.9 


2.9 


2.7 


8 I3 C %o mesuree 


-30.45 


-24.56 


-31.08 


-24.75 


5 t3 C %o corrigee 


- 


-21.57 


- 


-21.78 



Fraction F2 (Ketos) 





Blanc urinaire 


Echantillon 




SI 


Etio 


Andro 


SI 


Etio 


Andro 


Nom du fichier 


data 014 


data 014 


data_014 


data 015 


data_015 


data_0I5 


tr(s) 


869 


1241 


1268 


870 


1241 


1267 


trr 


- 


1.428 


1.459 


- 


. 1.426 


1.456 


Intensity (nA) 


2.4 


3.1 


3.5 


3.5 


4.0 


2.9 


5 I3 C %o mesuree 


-30.47 


-25.54 


-24.63 


-30.00 


-26.58 


-27.93 


5 l3 C %o corrigee 


- 


-22.65 


-21.64 


- 


-23.80 


-25.29 



Fraction F3 (Diols) 





Blanc urinaire 






SI 


5P Adiol 


5a Adiol 


5(3 Pdiol 


Nom du fichier 


data 010 


data_010 


data 010 


data_010 


tr(s) 


872 


1323 


1354 


1674 


trr 


- 


1.517 


1.552 


1.919 


Intensite (nA) 


5.3 


7.0 


2.0 


3.3 


8 l3 C %o mesmee 


-31.54 


-27.54 


-28.31 


-26.55 


5 l3 C %o corrigee 


- 


-22.18 


-23.11 


-21.51 





Echantillon 




SI 


5P Adiol 


5a Adiol 


5(5 Pdiol 


Nom du fichier 


data Oil 


data_011 


data_011 


data_011 


tr(s) 


872 


1318 


1352 


1671 


trr 


- 


1.512 


1.551 


1.917 


Intensite (nA) 


4.1 


4.2 


2.3 


2.6 


5 ,3 C %o mesuree 


-30.11 


-28.79 


-31.88 


-26.16 


8 l3 C %o corrigee 


- 


-23.69 


-27.43 


-21.05 
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ENREGISTREMENT 



Codification : E-FCR-06 



Version : E 



Date: 24/1 1/05 



Page : 2/2 



FICHE D' ANALYSE / RESULTATS GC/C/IRMS 





valeur de reference d'line population temoin 


Echantillon 

dans ies normes 




6 ,3 C %o haute 


5 l3 C%obasse 


qui 


non 


1 1 Ketoetio 


-17.58 


-26.27 


* 




Etio 


-19.56 


-26.10 


oC 




Andro 


-18.43 


-25.02 




o< 


5(3 Adiol 


-18.55 


-26.97 


* 




5a Adiol 


-18.59 


-27.40 




* 


5(3 Pdiol 


-18.25 


-25.55 


Ok 







Blu 


Echantillon 




A%o 


A%o + 0,8%o 


. A%o 


A%o - 0,8%o 


Etio - 1 1 Ketoetio 


-1.08 


-1.22 


-2.02 


-2.82 


Andro - 1 1 Ketoetio 


-0.08 


-2.71 


-3.51 


-4.31 


5(3 Adiol - 5(3 Pdiol 


-0.67 


-1.85 


-2.65 


-3.45 


5a Adiol -50 Pdiol 


-1.60 


-5.59 


-6.39 


-7.19 



Seuil de positivite de l'AMA : 5 I3 C%o(metabolite) - 5 I3 C%o(compose endogene de reference) > 3%o 

6 I3 C du compose < -28%o 
Variation maximale admissible liee a la methode: +/- 0,8%o 

Conclusion 

L'analyse par spectrometrie de masse de rapport isotopique indique une origine exogene des 

metabolites de la testosterone, coherente avec une prise de testosterone ou de Tun de ses 

precurseurs. 

L'origine exogene des metabolites de la testosterone a ete objectivee sur la base d'un 

appauvrissement isotopique de 3.51%o et -6.39%o respectivement pour les metabolites androsterone 

et 5a androstanediol. 
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Observations: 




Far tie a remplirpar le responsable 
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ENREGISTREMENT 



Codification: E-CC-10 
Version: C 
Date : 09/05/2006 

. 1/2 



VERIFICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALESEN CONEIRMA 

CG/C/IRMS 



HON 



Numero d'echantillon :..<&8Xl?k £££%£!$&& 

Numero d 'identification de I'appareil :....[ Jfe£fA«a£ .£. 
Instruction de confirmation : Xcs^.f.,.^.}. ..... 



1. Tone 

Specification : plateau du peack Centre > 10 V 



Tune conforme 



oui ol 



non 



2. Stabilite de I'instrnmftnf 

Specification: 6cart mesure entre valeur maximale et valeur minimale du ratio 2/1 < 0.5 ft 
Stabilite conforme : 



oui 



IT 



non 



3. Precision de rinstramfinf 

Code de la solution Mix Cal IRMS: £2?3. 

Valeurs obtenues (XoYynur 3 injections- 



Moyenne 



Ecart-type 



Decane 



-32.3C 



O.C53- 



Undecane 



-2.1, ?G 



o.U 



Dodecarie 



-*),?6 



.VO 



Methyldecanoate 



-Vltf* 



O.IO 



Specification: ecart-type d'au moins 3 alcanes < 0.5 %o 
Precision conforme : 



oui 



& 


non 
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ENREGISTREMENT 



Codification : E-CC-10 
Version: C 
Date: 09/05/2006 
2/2 



VERIFICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CONFIRMATION 

CG/C/IRMS 



n 

u 



D 



4. Calibration de Tinstrument 

Code de la solution Mix Cal Acetate:.. .&??&.&. 

Valenrs obtennes (%>): 



dt,a&a..ccJF. 



•dk^V« -OtC 



5 a Androstanol AC 



~*=>.k*=> 



-V>.-z^r 



Etiocholainolone AC 



— tf.S? 



- ^r 



5b Andrdstanediol diAC 



- *3 3-» 



-■ ^.£2 



1 1 K&oetiocholanolone AC 



- ic^ 



.-iC£y> 



Intervalle de valeurs acceptables: 



Risultats conformes 



om 



o> 


non 







5a Androstanol AC 


Etiocholanolone AC 


5b Androstanediol diAC 


1 1 K&oetiocholanol'one AC 


Valeurs the"oriques 


-30.46 


-19.91 


-33.81 


-16.30 


Valeurs the"oriques + 0.5%o 


-29.96 


-19.41 


-33.31 


-15.80 


Valeurs theoriques - 0.5%o 


-30.96 


-20.41 


-34.31 


-16.80 



LI 



f ; 



uJ 



I ! 
I' ! 
i I 



Observations: 



Resultats : CONFORME / N62JceeCffia£&fl& 

Rayer la mention inutile 



Validation 



Operateur 


Responsable 


Date 


Code et Visa 


Date 


Code et Visa 


W 


«df 


os\<n| oG 


^ J\Uq 


VV 1 



Cet enregistrement est a transmettre au responsable du secteur confirmation concerni 
puis a archiver vivant dans le dossier materiel de Vappareil concerne dans la section correspondante. 
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•ir 
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Current 



Optima GC 1.B7-2 



Mass-44 
Mass-45 
Mass-46 



Mass Spec Scan Tests Analysis User Program Config Help 

Mass: 4 5:00 Date:b4/06,'06 fimeTJoT^TizF 



= 4.6664E-9 A 
= 5.4953E-11 A 
= 2.0058E-11 A 



Scan Display Window 



Graph Cursor Lines Window Scan 



4.50 E-3- 

4.40E-3-i 

a. 

<4.20E-3-i 



4. 00 E-3- 



UL^ 



3540 3545 3550 



1 ■ i ■ '■ 
3555 



3560 



S.0E-9-; 

6.0E-9-J 

£ 4.0E-9-I 
< j 

2.0E-9-; 
0.OE-H34- 



FID =0.11610 V 



Srce status = 
Penning = 2.8E-6mBar 
Pirani = 1.4E-2mBar 

Turbo speed= 1.0E+2mBar 



4-n 



3565 
AV 



a O 



3570 3575 35-SO 3585 



jk* 



N.. 



i nin i 
3540 



3545 3550 3555 



1 ' ■ i ■ ' ■ ■ ' ■ ■ ■ 1 1 ■ ■ 1 1 ii 1 1 1 1 1 ii 1 1 1 1 1 1 1 1 n 
3560 3565 3570 3575 



o ;D 



146/ 
1 45/ 



1 " I ' ■ ' ■ ■ ■ i ■■! ■ i ■ 

3590 3595 



1 44 
J45 

■-_ 146 



3550 



1 " i " ■ 
3535 



1 1 ■ i ■ 1 1 1 1 1 1 1 1 ) 1 1 1 i 
3590 3595 
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Data File Name 

Folder 

Sample Name 

Sample ID 

Sample Position 

Injection Size 

Sample Type 
Method 
Batch Name 
RunTime User 
Acquisition Time 
Current Time 



Data Processing Results 

DATA_005 
040806 
Stabilite 5 



1 

0.0000 . 

Sam 

C02-STAB 

040806 

micromass 

11:08:45 Date 

11:19:48 Date 



04/08/06 
04/08/06 



LJ 

n 

Li 



u 

r 

u 



t»J 



n c „ n ' Analysis of Reference Gas Data 
Ref Delta 13 = -34.50- Ref Delta 18 = 



19.30 



Time 

42.5 
102.5 
162.6 
222.6 
282.6 
342.6 
402.6 
462 . 7 
522.7 
582.7 



Major 

8.495E-8 

8.4 99E-8 

8.506E-8 

8.502E^8 

8.494E-8 

8.489E-8 

8.451E-8 

8.487E-8 

8.458E-8 

8.439E-8 



Ratio 2/1 
1.1779E-2 
1779E-2 
1779E-2 
1779E-2 
1779E-2 
1779E-2 
1779E-2 
1779E-2 
1779E-2 







x Std Dev Of Fit 



1.1779E-2 



1.7272E-7 



Ratio 3/1 

4.2534E-3 

4.2535E-3 

4.2539E-3 

4.2538E-3 

4.2542E-3 

4.2543E-3 

4.2542E-3 

4.2543E-3 

4.2540E-3 

4.2538E-3 



2.7766E-7 



Analysis of Sample Peaks, with Zero Subtract 



ion 



0° 



02 

Time 



Height Area 2/1 3/1 d C13 



Pk dO!8Pk 







Lj 






D 
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Data Processing Results 



Data File Name 

Folder 

Sample Name 

Sample ID 

Sample Position 

Injection Size 
Sample Type 
Method 
Batch Name 
RunTime User 
Acquisition Time 
Current Time 



DATA 006 
040806 
Mix Cal I 


RMS 03 


-1 


1 

0.0000 

Sam 

M-AN-38 

040806 






micromass 

11:30:41 

11:46:25 


Date : 

Date : 


04/08/06 
04/08/06 



I l _ Analysis of Reference Gas Data 

H Ref Delta 13 = -34.50 Ref Delta 18 = -19.30 



LJ 



u 



Time 

42.6 
102.6 
742.8 
802.9 



Major 
8.498E-8 
8.503E-8 
8.421E-8 
8.412E-8 



Ratio 2/1 
1.1778E-2 
1.1778E-2 
1.1777E-2 
1.1776E-2 



Ratio 3/1 
4..2537E-3 
4.2534E-3 
4.2519E-3 
4.2519E-3 



u 



Std Dev Of Fit 



1.2485E-7 



1.0555E-7 



Analysis of Sample Peaks, with Zero Subtraction 



C02 

Time Height 



0- 



191 . 6 
259.1 
350.9 
538.2 



5.57E-9 
4.36E-9 
4.90E-9 
5.18E-9 



^Area 2/1 3 /l dC13Pk d018Pk 

1.4452E-8 1.1796E-2 

1.2956E-8 1.1848E-2 

1.4134E-8 1.1801E-2 

1.4106E-8 1.1805E-2 



4 


.1786E-3 


-32 


.30 


-36 


.54 


4 


.1803E-3 


-27 


.78 


-36 


.13 


4 


1745E-3 


-31 


79 


-37 


39 


4 


1624E-3 


-31 


30 


-40. 


09 



.-* "J 



Li 



n 

> i 

(-J 



u 
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Data File Name- 
Folder 
Sample Name 
Sample ID 
Sample Position 
Injection Size 
Sample Type 
Method 
Batch Name 
RunTime User 
Acquisition Time 
Current Time 



Data Processing Results 

DATA_007 

040806 

Mix Cal irms 003-2 



1 

0.0000 

Sam 

M-AN-38 

040806 

micromass 

11:46:27 Date 

12:06:32 Date 



04/08/06 
04/08/06 



u 



Ref Delta 13 ' _ Anal ^f °*. * e ? e £ e ? Ce GaS Data 

~j _ -34.50 Rex Delta 18 = -19.30 



Time 

42.5 
102.6 
742.8 
802.8 



Major 
8.470E-8 
8.526E-8 
8.343E-8 
8.391E-8 



Hstd Dev Of Fit 
U 



Ratio 2/1 
1-1776E-2 
1.1777E-2 
1.1777E-2 
1.1776E-2 



•4 .2211E-7 



Ratio 3/1 
4.2527E-3 
4.2529E-3 
4.2518E-3 
4.2516E-3 



1.2081E-7 



Analysis of Sample Peaks, with Zero Subtraction 



LJ 



n 



C02 
Time 

191.1 
257.4 
349.8 
536.7 



Height 

3. 77E-9 
2.88E-9 
3.23E-9 
3.50E-9 



Area 



2/1 



3/1 



dC13Pk d018Pk 



8.8306E-9 1.1793E-2 
7.8902E-9 1.1844E-2 
8.7038E-9 1.1798E-2 



4.1702E-3 
4.1722E-3 
4.1711E-3 



-32.44 
-27.99 



-38.33 
-37.85 



B.2134E-9 l. 180 3i-2 ^S^-l '-llll iff^f 



is 

u 

n 



LJ 
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Data File Name 

Folder 

Sample Name 

Sample ID 

Sample Position 

Injection Size 

Sample Type 
Method 
Batch Name 
RunTime User 
Acquisition Time 
Current Time 



Data Processing Result* 

DATA_008 

-040806 

Mix Cal IRMS 003-3 



1 

0.0000 

Sam 

M-AN-38 

04 0806 

micromass 

12:02:11 Date 

12:21:06 Date 



04/08/06 
04/08/06 



Ll Ret Delta 13 J** 1 *!*! f Reference Gas Data " 

.34.50 Ref Delta 18 = _ 19 3Q 

n 
u 



n 



Time 

42.5 
102.6 
742.8 
803.1 



Major 
8.462E-8 
8.517E-8 
8.365E-8 
8.370E-8 



j"|Std Dev Of Fit 

id 



Ratio 2/1 
1.1776E-2 
1.1776E-2 
1.1777E-2 
1.1776E-2 



4.2009E-7 



Ratio. 3/1 
4.2524E-3 
4.2526E-3 
4.2519E-3 
4.2520E-3 



1.8134E-7 



! (C02 
u Time 



Analysis of Sample Peaks wit-u v 

v = feajcs, with Zero Subtract 



n 



D 



191.1 
257.7 
349.8 
536.8 



ion 



Height Area 



2/1 



3/1 



5.45E-9 
4.25E-9 
4. 83E-9 
5.46E-9 



1.2876E-8 1.1793E-2 
1.1751E-8 1.1845E-2 
1.3084E-8 1.1799E-2 



dC13Pk d018Pk 



4.1690E-3 
4.1710E-3 



-32.33 
-27.81 



-38.56 
-38.09 



1.2814E-8 1.1806E-2 I iskI~3 ^'V ~ 38 - 12 
.-..it "31.22 -39.31 



u 

i i 

U 

n 

U 

u 
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n 



n 



n 



L) 



Data File Name 

Folder 

Sample Name 

Sample ID 

Sample Position 

Injection Size 

Sample Type 
Method 
Batch Name 
RunTime User 
Acquisition Time 
Current Time 



Data Processing Results 

DATA_009 

040806 

Mix Cal Acetate 001A-100ng inj 

2 

0.0000 

Sam 

M-AN-41 



micromass 
12:24:14 Date 
13:45:11 Date 



04/08/06 
04/08/06 



P R P f h*ii-» ■,■,- Analysis of Reference Gas Data 

Lj Ref Delta 13 = -34.50 Ref Delta 18 = -19.30 



n 



L! 
U' 



n 



Time 

122.5 

182.6 

242.6 

2423.4 

2483.5 

2533.5 



Ma j or 
8.507E-8 
8.550E-8 
8 .493E-8 
8.422E-8 
8.354E-8 
S.443E-8 



Std Dev Of Fit 



Ratio 2/1 
1.1776E-2 
1.1776E-2 
1.1776E-2 
1.1775E-2 
1.1775E-2 
1.1775E-2 



9.2732E-8 



Ratio 3/1 
4.2528E-3 
4.2528E-3 
4.2530E-3 
4.2523E-3 
4.2518E-3 
4.2521E-3 



1.7392E-7 



Analysis of Sample Peaks, with Background Subtraction 

____l / _ 1 3/l dC13Pk dC13Bkd dOlSPk d018 



C02 

Time Height Area 



870.6 4.30E-9 
1241.8 4.36E-9 
1316.7 3.35E-9 



2.0644E-8 1.1815E-2 4.1628E-3 

3.5212E-8 1.1934E-2 4.1653E-3 

, „„., 2.6894E-8 1.1777E-2 &.1662E-3 

1491.1 2.83E-9 3.1504E-8 1.1971E-2 4.1687E-3 



30 


.40 


-76 


.48 


-40 


.04 


3? 


19 


.98 


-74 


.28 


-39 


.45 


31 


33 


71 


-74 


11 


-39 


21 


31 


lf> 


74 
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Graph Cursor Lines Window 



■S.00E-9 



e.ooE-9 



4.00E-9 



2.00E-9 



O.OOE+O 



o : oi 




D 




Mapr 
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J31 



p 



Sample Name 
Sample id 
Sample Position 

^ e i Cti ° n Siz * 
Sample Typ e 

Method 

Batch Name 

RunTime User 

Acquisition Time 

Current Time 



Data Pleasing Result, 



DATA__016 
040806 



^Cal. AcetateoolA _ ioongin , 



U 



9 

0.0000 
Sam 

M-AN-41 

micromass 

07 •' 33: 19 Date 



°4/08/06 
05/0-8/06 



D 
D 



Ref Delta » " aly -3^. ««ss -s =Data 



Time 
122.5 
182.6 
242.6 
2423.4 
2483.4 
2533.5 



Major 
8 -534E-8 
8.513E-8 
8-502E-8 
8.433E-8 
8.4 04E-8 
8.484E-8 



Std Dev Of Fit 



P 

LJ 



Ratio 2/1 

1.1775E-2 

1.1775E-2 

1.1774E-2 

1.1774E-2 

1.1774E-2 

1.1773E-2 



4.6118E-7 



-19.30 



Ratio 3/1 

4-2534E-3 

4.2533E-3 

4.2532E-3 

4.2522E-3 

4.2518E-3 

4-2521E-3 



G02 

Time 

870.5 

1241.6 

,1316.1 

J14 90.4 



Analysis of c 1-1639E-7 

Y S ° f S ^ple Peaks, wi _ 

h Back Sround Subtraction 



Height Area 



2/1 



n 



4.31E-9 
4.22E-9 
3.28E-9 
2.97E-9 



1-9411E-8 i'isise!" 
3.4868E-8 I.193H 9 

_ : 0767E-8 L1970E-2 



3/1 



4.1647E-3 
4.1679E-3 
4.1695E-3 
4.1690E-3 



dci3Pk_ d ca 3Bfcd d018pfc dQi8 



"30.25 
"19.95 
-33.63 
"16.68 



-79.02 
-77.29 
-77.27 
-77.62 



-39.67 
-38.91 
-38.50 
-38.62 



34 
33 
32 
32 
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£ito .«.« V iew ci Ul! Hepor, H^l"',"! SBf 

3t * Filename: DATA 016 ~™T7] « ~ 

Data : 04^08 f^'ST? 6 

Commer 't: Mix Cal Acetate OOlA-IOOngini 1 " 16 ' 
Parameters Automatic DP Params 9 ' 

J ™"""nft»ii aLg * 1 

Graph Cursor Lines Window 

LOOEYS 



o Ol 




B D 



•S.00E-9 



6.00E-Q 



4.00E-S 



2.00E-9 



0.00 E-fO 




>-19.9S 



33.63,, 
0-16.68 



1 I » " VI I I I 

200 400 



600 BOO 



1-11 ' > i > n 1 1 1 1 1 1 p 
1000 1200 1400 
Sees 



1600 



1-SOO 2000 2200 2 




Mapr 



2400 



Li 

Q 






USADA0363 



JX\ 




* , v 1 , -' , •, . .v^^:.^ _\__„„-C : i.^ .-* i-. -*l. -. . . -■ .' •- ^ - »-* 






n 



L 



u 

t — I 

) ! 
i | 

Lj 



f •: 



U 
r; 

U 

r: 

i 




cofrac 



Chatenay-Malabry, Ie 05 aout2006 




ESSAIS 



ACCREDITATION 

... N* I -1174 

'% RAPPORT DE CONTRE ANALYSE oSft* 

■ \ 5UR DEMANDE 

Demandes de contre-ancdyse de VUCI et de I'USADA du 31juiUet 2006 suite au rapport 
d'analyse n°178/07-l 

Prelevements du Dr. BORPABERRY 



Organisme : Cyclisme (UCI) 

f ; Epreuve et lieu : TDF 2006 : 17 ime etape a MORZINE 

LI Date: 20/07/2006 



l Reception de(s) rechantillonls) d^rine : 

^ Date: 20/07/2006 

r~. Type de materiel : Berlinger 

Nombfe d'echantillon(s) : 1 ( sur 3 echantillons re9us) 

Reference de(s) l'echantillon(s) : 178/07_995474 B 



Resultats (Cf referentiels en vigueur : AMA I Reglementation nationale - controle en Competition) 
Date de debut des analyses : 03/08/2006 

Methodes utilisees : Chromatographic gazeuse couplee a la spectrom^trie de masse GC/MS (EC24D) et 
Spectrometrie de masse de rapport isotopique GC/C/IRMS (EC3 1 ) 



Conclusions : (pH=5.2 d= 1.025 +A 0.002) 



T/Eestimea 11.0 (variation maximale admissible = 30%) 

Concentration de Testosterone estimee apres correction par la densite a 45.7 ng/mL 
(Variation maximale admissible = 20 %) 

Concentration d^pitestosterone estimee apres correction par la densite a 4.2 ng/mL 
(Variation maximale admissible = 30 %) 

Rapport superieur au seuil de 4 



* Horsportee de I 'accreditation COFRAC. 

Le laboratoire n'est pas rcsponsable du prelevement des echantillons. La reproduction de ce rapport d'analyse n'est autorisee que sous sa 
forme integrate. If est confidentiel et comporte 2 page(s). 

1/2 

143, avenue Roger Salengro - 92290 Chatenay-Malabry - FRANCE 1 2£- 

Telephone : + 33 (0)! 46 60 28 69 - Telecopie : +33 (0)1 46 60 30 17 - e-mai! : LNDD.FRANCE@wanadon.fr ytOO 
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(.AftO* A roil? NATIONAL 
OE DEPtSTAGE DU DOSAGE 



RAPPORT DF TONTRE ANATVSF (SUITED 



Conclusions fSjiitel : 



n 



j 



u 

p 

Li 

c 



f /analyse c om plementaire nar spec trnmetrie de masse de rannort iSOtPDJQlie 
indinne une nri gme e*oge ne des metahniites de la Testosterone, coherente avec 
une nrise de Testosteron e on de Pun de ses nrecurseurs. 

L'origine exogene des metabolites de la Testosterone a ete objectivee sur la base d'un 
appauvrissement isotopique de 6.4 %o et 3.5 %o, respectivement pour les metabolites 
5a-Androstanediol et Androsterone. 

Resultat exprime par rapport au seuil de positiv ite de TAMA : 

• Appauvrissement isotopique > a 3 %o (variation maximale admissible 
appliquee au labor atoire = 0.8%o) 




U 

n 



Destinataires ; 

- Union Cyctiste Internationale - C. VARIN (CH I860 AIGLE - SUISSE) 

- President du Conseil de Prevention et de Lutte contre Ie Dopage (39 rue St Dominique- 75700 PARIS) 
Pour information : 

- J. SOUBLIERE : WADA (fax n°00. 1.51 4.904. 1 8.00) 

- Dr. GENSON - Charge" destruction a la Federation Francaise de Cyciisme (4 rue du Poete - 33700 MERIGNAC) 

* Horsportee del 'accreditation COFRAC y . 

Lc laboratoirc n'est pas responsable du prelevement dcs echantillons. La reproduction de ce rapport d'analysc n est autonsee que 

sous sa forme intdgrafe. II est confidentiel et comporte 2 page(s). 
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B-sample analysis 995474 
Fifth of August 2006 
Chatenay-Malabry 

Statement no. 1 



As an expert Dr. Douwe de Boer has been witnessing in the period between August 

3 and August 5, 2006, the B-sample analysis in the LNDD, the WADA- accredited 
n 
[J anti-doping laboratory in Chatenay-Malabry. 



Statement no. 2 



The impression of the expert regarding the analytical performance of the B-sampie 
analysis was that the LNDD worked in a transparent and professionnal way and 
according to transparent and professional procedures. 



_■ Statement no. 3 

p 

l~ In respect to the semi-quantitation of the ratio between testosterone and 

epitestosterone (T/E ratio) as well as of the concentration of testosterone and 

^ epitestosterone it must be stated the following: 

A) A ratio was established between two peaks in the chromatogram. 

B) The identity of the compound(s) belonging to the peaks has not been 
established according to the minimal WADA requirements. 

Therefore, any official conclusion regarding to the T/E ratio as well as of the 
concentration of testosterone and epitestosterone is and will be premature. As such 
any official conclusion in relation to the above mentioned parameters of the 
respective sample is non-conclusive. 




J* ( NO 

USADA 0368 



Statement no. 4 



! • In respect to the GC/C/IRMS analysis it must be stated the following: 

A) During the B-sample analysis it was not possible to see documentation and 
[ | data regarding the uncertainty of the GC/C/iRMS analysis, which was 

reported to be 0.8%o. 
I B) During the B-sample analysis it was not possible to see documentation and 

data regarding the historical data of blank urine pool no. 4. 
L ! Therefore, it was for the expert not possible to give an adequate evaluation of 

GC/C/IRMS analysis of the respective sample. The above mentioned issues have 

P ■ • 

L) been implemented into a list of requests addressed to Prof, de Ceaurnz. 

J Dr Douwe de Boer 
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LABOR ATOIRE NATIONAL 
DE DEfMSTAGE DU DOPAGE 



List of the requests from Dr. Douw e de Boer 
rnimter^nalvsis on "B" 995474 



> The GC/C/IRMS has been accredited by the WADA and the French 

National Accreditation body. 
Would it be possible to see the documentation regarding this accreditation? 
If so, I would appreciate to see the documentation regarding the accreditation. 



> In principal a WADA accreditated laboratory is participating in 

proficiency programs. 
Would it be possible to see data of the Chatenay-Malabry laboratory? 
If so, I would appreciate to see the data regarding the GC/C/IRMS analysis. 



[J > The certificate of the analysis of the A-sample mentions an "uncertainty" 

of 0,8% for the GC/C/IRMS result. 
n Would it be possible to see documentation and data of how this value of 

"uncertainty" was established? 

!f so, I would appreciate to see documents and data regarding tne 

establishment of the value of 0,8%o. 



> Historical data regarding the blank urine pool no.4, which has been used in 
p the GC/C/IRMS procedure. 

U would it be possible to see documentation and data regarding the history of 

blank urine pool no.4. . 

If so, I would appreciate to see the repeatability (intra-day variation) and the 

reproducibility (inter-day variation), meaning the average value, the standard 
i i deviation and the number of observations made. 
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